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Resumen 
La nanoindentación es una técnica empleada en la caracterización de las propiedades 
mecánicas (dureza y módulo de Elasticidad) de pequeños volúmenes y la activación de 
diferentes mecanismos de deformación, tales como líneas de deslizamiento y/o maclaje 
debido al campo complejo de tensiones inducido durante el proceso de indentación.  
El objetivo de este Proyecto Final de Carrera es determinar las propiedades mecánicas 
obtenidas mediante nanoindentación en función de las principales orientaciones cristalinas 
(plano basal, piramidal y prismático) del carburo de wolframio (WC-Co) a temperatura 
ambiente. También observar la evolución del campo de deformación plástico en el interior de 
los carburos cementados y relacionarlo con la orientación cristalina mediante tomografía FIB 
y tomografía AFM mediante un proceso controlado de pulido.  
Para ello se utilizarán tanto técnicas avanzadas de caracterización tanto a nivel superficial 
(microscopia de fuerzas atómicas, AFM, y microscopia electrónica de barrido, FE-SEM) 
también a nivel sub-superficial (microscopia de haz de iones focalizado, FIB).  
  
Pág. 2  Memoria 
 
 
  
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 3 
 
 
Sumario 
LISTADO DE FIGURAS. ________________________________________ 5 
LISTADO DE TABLAS __________________________________________ 9 
LISTADO DE SÍMBOLOS ______________________________________ 10 
LISTADO DE ABREVIACIONES _________________________________ 12 
1. PREFACIO ______________________________________________ 15 
1.1. Origen del proyecto ...................................................................................... 15 
1.2. Motivación .................................................................................................... 15 
1.3. Requerimientos previos ................................................................................ 16 
1.4. Planteamiento del problema. ........................................................................ 16 
1.5. Objetivos del proyecto .................................................................................. 18 
1.6. Alcance del proyecto .................................................................................... 20 
2. ESTADO DE LA CUESTIÓN ________________________________ 21 
2.1. Introducción .................................................................................................. 21 
2.1.1. Propiedades físicas del WC y del Co. ............................................................. 22 
2.1.2. Diagrama de fases del WC-Co ....................................................................... 23 
2.2. Estructura del metal duro ............................................................................. 25 
2.2.1. Carburo de wolframio ...................................................................................... 25 
2.2.2. Matriz metálica Co .......................................................................................... 28 
2.3. Propiedades microestructurales ................................................................... 30 
2.3.1. Tamaño de grano medio (dWC) ........................................................................ 31 
2.3.2. Fracción volumétrica (V) ................................................................................. 31 
2.3.3. Contigüidad (C) ............................................................................................... 31 
2.3.4. Recorrido libre medio () ................................................................................. 32 
2.4. Técnica de indentación ................................................................................ 33 
2.4.1. Ensayos de dureza instrumentada .................................................................. 33 
2.4.2. Mecanismos de contacto ................................................................................ 39 
2.4.3. Calibración del área de contacto: .................................................................... 41 
2.4.4. Método estadístico para la determinación de las propiedades mecánicas ...... 41 
2.5. Estado del arte: propiedades mecánicas. .................................................... 46 
2.5.1. Dureza y módulo de Young en función de la orientación cristalina ................. 46 
2.5.2. Mecanismos de deformación plástica. ............................................................ 48 
2.5.3. Mecanismos de fractura .................................................................................. 49 
3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL __________________________ 51 
3.1. Preparación muestras .................................................................................. 51 
3.1.1. Preparación superficial de las muestras.......................................................... 51 
3.2. Análisis microestructural ............................................................................... 53 
3.2.1. Difracción de electrones retrodispersados, EBSD .......................................... 53 
3.3. Observación superficial ................................................................................ 58 
3.3.1. Microscopia de Fuerzas Atómicas, AFM ......................................................... 58 
3.3.2. Microscopia electrónica de barrido de alto campo, FE-SEM ........................... 62 
3.4. Ensayos mecánicos ..................................................................................... 65 
3.4.2. Procedimiento experimental nanoindentación. ......................................... 66 
Pág. 4  Memoria 
 
3.5. Observación sub-superficial ......................................................................... 68 
3.5.1. Microscopio de haz de iones focalizados,FIB .................................................. 68 
3.6. Pulido secuencial. ........................................................................................ 72 
3.6.1. Cálculo de la velocidad de pulido ..................................................................... 73 
4. RESULTADOS ___________________________________________ 77 
4.1. Propiedades mecánicas del WC-Co ............................................................ 77 
4.1.1. Mecanismos de deformación ........................................................................... 77 
4.1.2. Pulido secuencial ............................................................................................. 78 
4.1.3. Dureza y módulo elástico ................................................................................. 83 
4.1.4. Tomografía FIB ................................................................................................ 84 
4.2. Propiedades mecánicas de los granos de carburo de wolframio ................ 86 
4.2.1. Mecanismos de deformación plástica .............................................................. 86 
4.2.2. Método estadístico ........................................................................................... 90 
4.3. Anisotropía mecánica .................................................................................. 92 
4.3.1. Durezas. .......................................................................................................... 93 
4.3.2. Tomografía....................................................................................................... 97 
4.3.3. Sección transversal. ......................................................................................... 99 
4.3.4. Mecanismos de deformación plástica. ........................................................... 100 
5. CONCLUSIONES ________________________________________ 103 
6. ESTUDIO ECONÓMICO ___________________________________ 105 
7. IMPACTO MEDIOAMBIENTAL _____________________________ 107 
8. BIBLIOGRAFÍA. _________________________________________ 109 
 
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 5 
 
Listado de figuras. 
Figura 2.1 Diagrama de fase ternario WC-Co. Sección isotérmica a 1400ºC. [11] ____ 24 
Figura 2.2 Estructura de metal duro, granos de WC en tonos más claros embebidos en una 
matriz de cobalto de color más oscuro. _________________________________ 25 
Figura 2.3 Planos principales en la estructura (hcp). ___________________________ 26 
Figura 2.4 Diagrama de fase W-C. [5] ______________________________________ 26 
Figura 2.5 Clasificación de WC-Co según el tamaño partícula. ___________________ 28 
Figura 2.6 Transformación de estructura fcc a hcp. ____________________________ 29 
Figura 2.7 Representación esquemática de WC-Co ilustrando los parámetros estructurales, 
donde Co es el recorrido medio libre de la fase ligante, dWC es el tamaño de grano y 
CWC es la contigüidad. [17] ___________________________________________ 30 
Figura 2.8 Esquema del nanoindentador. [27] ________________________________ 35 
Figura 2.9 Esquema de nanoindentador XP _________________________________ 36 
Figura 2.10 tipos de indentadores a) esférico b) cónico c) Vickers y d) Berkovich ____ 37 
Figura 2.11 Indentado Berkovich. _________________________________________ 37 
Figura 2.12 Porta muestras y bloques de aluminio ____________________________ 38 
Figura 2.13 Representación de la sección transversal de una indentación mostrando los 
principales parámetros usados en el análisis según el método de Oliver y Pharr. [29]39 
Figura 2.14 Curva carga-descarga (P-h), donde también se puede apreciar la carga máxima 
(Pmax), la penetración máxima (hmax), la penetración remanente (hf), y la pendiente de 
descarga (S). _____________________________________________________ 39 
Figura 2.15 Ilustración del método estadístico. Imagen adaptada de [34] ___________ 42 
Figura 2.16 Representación del diagrama de distribución con determinados picos 
diferenciados. _____________________________________________________ 44 
Figura 2.17 Representación de los parámetros obtenidos a partir del ajuste de los puntos 
experimentales con la expresión 2.17 para las diferentes fases. ______________ 45 
Figura 2.18 Resumen comparativo de microdurezas en GPa para el plano basal (Izquierda) 
y el plano prismático (derecha) (1kgf=10N) [37]. __________________________ 47 
Figura 2.19 Representación de los diferentes planos de deslizamiento y vector de Burger, 
de izquierda a derecha: plano basal, prismático, piramidal primer orden y piramidal de 
segundo orden. ___________________________________________________ 49 
Pág. 6  Memoria 
 
Figura 2.20 diferentes tipos de rotura del WC-Co a) a través de la matriz b) en la interfase 
carburo-Co c) entre carburos d) transgranular. ____________________________ 50 
Figura 3.1 Esquema proceso de pulido. _____________________________________ 52 
Figura 3.2 Esquema EBSD, (a) geometría para la muestra, (b) sistema completo [40]._ 54 
Figura 3.3 (a) Esquema del dispositivo de los elementos en SEM para la formación de 
Líneas de Kikuchi (b) Ejemplo de los patrones indexados de las líneas de Kikuchi, 
EBSP que figura en la pantalla del ordenador conectado con el SEM-EBSD. ____ 55 
Figura 3.4 Rotación de los ángulos de Euler de acuerdo con la convención de Bunge. 56 
Figura 3.5 Imágenes de EBSD obtenidas mediante Channel 5 (a) imagen de calidad (QI), 
(b) imagen de calidad + fases. El color verde hace referencia a los granos de WC,(c) 
imagen Inversa de polos(IPF) o imagen de orientación cristalina, (d) ángulos de Euler f
 ________________________________________________________________ 56 
Figura 3.6 Esquema general del AFM, (Dimension D3100, Bruker) ________________ 58 
Figura 3.7 Vista general del cabezal AFM. ___________________________________ 59 
Figura 3.8 Esquema funcionamiento AFM y modos de trabajo. ___________________ 60 
Figura 3.9. Imagen de punta de AFM observada mediante SEM y el soporte de la punta 
AFM( también conocido como cantiléver) ________________________________ 61 
Figura 3.10 imagen del conjunto SEM/FIB. __________________________________ 63 
Figura 3.11 Esquema columnas FIB/SEM [48]. _______________________________ 64 
Figura 3.12 Esquema de condiciones para obtener propiedades verdaderas. ________ 66 
Figura 3.13 Obtención de imágenes SEM consecutivas mediante tomografía FIB. ____ 70 
Figura 3.14 Imagen SEM de preparación de la zona a estudiar mediante tomografía FIB. 
Previa realización de trincheras y muescas de control de Deriva. ______________ 71 
Figura 3.15 esquema disposición indentaciones de control Vickers ________________ 72 
Figura 3.16 Imagen de AFM (señal de error) de una huella residual realizada mediante 
indentación Vickers. ________________________________________________ 73 
Figura 3.17 Imagen AFM (señal de error) de una huella Vickers después de diferentes 
tiempos de pulido. a) Huella inicial, b) huella después de 58 min, y c) huella residual 
después de 108 min. ________________________________________________ 74 
Figura 3.18 Representación de las etapas de pulido para una indentación de control 
Vickers. __________________________________________________________ 75 
Figura 4.1 Imágenes de error de AFM de una matriz de 9 indentaciones (izquierda) a 
profundidad de 1000nm y detalle de luna de las huellas residuales (derecha). ___ 78 
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 7 
 
Figura 4.2 Imágenes 3D mediante AFM de una huella Vickers con diferentes tiempo de 
pulido. ___________________________________________________________ 79 
Figura 4.3 Representación de la velocidad de pulido. __________________________ 80 
Figura 4.4 Perfiles realizados mediante AFM de indentación Vickers para control de pulido.
 ________________________________________________________________ 80 
Figura 4.5 Matriz indentaciones Berkovich a 1000nm de profundidad a diferentes tiempos 
de pulido. ________________________________________________________ 82 
Figura 4.6 Detalle primera indentación Berkovich a diferentes tiempos de pulido. ____ 83 
Figura 4.7 Evolución de la dureza a) y del módulo de elasticidad b) en función de la 
profundidad máxima de indentación. ___________________________________ 84 
Figura 4.8 Imágenes de reconstrucción de tomografía FIB de indentación a 1000nm 
profundidad. En verde, huella de indentación; azul, campo de deformación y rojo, 
grietas generadas por indentación. a) representación de huella, campo de deformación 
y grietas b) huella y campo de deformación. _____________________________ 85 
Figura 4.9 Imagen de AFM de cuatro indentaciones realizadas a 200 nm de profundidad 
máxima de indentación (a) Imagen de error y (b) imagen de topografía. Se observa 
como en la primera indentación existe un movimiento de los granos debido a que la 
matriz es dúctil permitiendo un pequeño desplazamiento de los granos adyacentes.87 
Figura 4.10 Imagen de error (AFM) de una indentación realizada en la matriz metálica de 
cobalto. Se puede apreciar el efecto de apilamiento del material metálico alrededor de 
la indentación, así como diferentes líneas de deslizamiento activadas en los granos de 
carburo de wolframio. _______________________________________________ 87 
Figura 4.11 Zona estudiada por AFM antes y después de realizar las indentaciones a una 
profundidad máxima de 200nm. _______________________________________ 88 
Figura 4.12 Imagen FE-SEM de zona estudiada antes y después de indentar a una 
profundidad máxima de 200nm. _______________________________________ 88 
Figura 4.13 Detalle imagen FE-SEM con diferentes sistemas de deslizamiento de huellas 
residuales realizadas a 200nm de profundidad máxima. Huella residual en la interfase 
(izquierda) y huella residual en el centro de un grano de carburo de wolframio 
(derecha). ________________________________________________________ 89 
Figura 4.14 Detalle imagen de EBSD de la zona mostrada en la Figura 4.13, Mapa IPF 89 
Figura 4.15 imagen AFM ide una indentación realizada a 200nm (izquierda) e mapa de 
orientación cristalina del grano de estudio obtenido por EBSD (derecha). _______ 89 
Figura 4.16 gráfica CDF para indentaciones a 200nm de profundidad y ajuste. ______ 90 
Figura 4.17 Simulación de los parámetros de ajuste a cuatro diferentes curvas Gaussianas 
correspondientes a las siguientes fases: Co, WCbasal, WCpiramidal y WCprismático. ____ 91 
Pág. 8  Memoria 
 
Figura 4.18 Imagen de EBSD de orientación de las zonas de interés. ______________ 92 
Figura 4.19 Representación de la dureza en función del ángulo 0001 ______________ 94 
Figura 4.20 Evolución de la dureza y del módulo de elasticidad en función de la profundidad 
máxima de indentación. _____________________________________________ 95 
Figura 4.21 Representación gráfica de la carga aplicada en función de la profundidad de 
penetración para tres orientaciones cristalinas. ____________________________ 97 
Figura 4.22 Imagen SEM de la sección donde se ha realizado la tomografía FIB para tres 
orientaciones cristalinas. _____________________________________________ 98 
Figura 4.23 Imagen tomografía 200nm _____________________________________ 99 
Figura 4.24 Imágenes SEM de indentaciones a)izquierda: grano 10 con una desorientación 
de 53,4º respecto al plano basal paralelo a la superficie, derecha sección transversal de 
grano 10 b) izquierda grano 11 con una desorientación de 84,6º; izquierda, sección 
transversal. ______________________________________________________ 100 
Figura 4.25 Imagen AFM (modo señal error) correspondiente a una pequeña región de la 
matriz de indentaciones realizada con profundidad de indentación 200nm (izquierda). 
Perfil  de una región deformada (derecha). ______________________________ 101 
 
  
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 9 
 
Listado de tablas 
Tabla 1 Tabla resumen de las principales propiedades mecánicas para cada una de las 
fases presentes en el metal duro. [11] __________________________________ 23 
Tabla 2 Resumen de propiedades mecánicas determinadas a temperatura ambiente en 
función del contenido en Co. [5] _______________________________________ 24 
Tabla 3 Microestructura delas muestras utilizadas durante la realización del proyecto final de 
carrera. __________________________________________________________ 31 
Tabla 4 Tabla resumen de las propiedades mecánicas generales para cada una de las 
fases presentes en el metal duro [36]. __________________________________ 46 
Tabla 5 Dureza Knoop para granos de WC en el plano basal y prismático. _________ 46 
Tabla 6 Resumen de las propiedades mecánicas de dureza (H) y módulo de Young (E) para 
el plano basal(0001). _______________________________________________ 48 
Tabla 7 Resumen de las propiedades mecánicas de dureza (H) y módulo de Young (E) para 
el plano prismático      ). ___________________________________________ 48 
Tabla 8 Plano, dirección y vector de Burgers para cada plano cristalino. ___________ 49 
Tabla 9 Comparación de AFM con otras técnicas de caracterización. ______________ 62 
Tabla 10 Propiedades de dureza para cada fase obtenida mediante el método estadístico.
 ________________________________________________________________ 91 
Tabla 11 Durezas y módulo de elasticidad obtenidos mediante indentación a profundidad de 
200nm de diferentes orientaciones cristalinas con sus correspondientes (hkli). ___ 93 
Tabla 12 Presupuesto económico realización PFC. __________________________ 106 
Tabla 13 Matriz MET para proyecto final de carrera. __________________________ 108 
 
Pág. 10  Memoria 
 
Listado de símbolos 
 
Símbolo Descripción Unidad 
E Módulo de Elasticidad. GPa 
 Tensión. MPa 
H Dureza. GPa 
a Parámetro de red. nm 
c Parámetro de red. nm 
K Kelvin ºK 
 Coeficiente de Poisson - 
e Límite elástico MPa 
 Límite de deformación - 
ºC Centígrados ºC 
Hv Dureza Vickers GPa 
Hk Dureza Knoop GPa 
dwc Tamaño grano medio WC Nm 
V Fracción volumétrica - 
C Contigüidad - 
CO Recorrido medio libre cobalto Nm 
Kc Tenacidad a fractura MPa/m1/2 
 Ángulos de Euler  grados 
Ef Módulo elástico fase dispersa GPa 
Es Módulo elástico sustrato GPa 
hp Profundidad residual huella nm 
0001 Angulo de desorientación plano basal Grados 
P Carga aplicada N 
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 11 
 
Símbolo Descripción Unidad 
   
h Desplazamiento, profundidad de 
indentación 
nm 
hc Profundidad contacto real nm 
hs Profundidad hundimiento elástico nm 
hmax Profundidad máxima nm 
a Radio contacto real nm 
Ac Área de contacto real nm
2 
Hf  Profundidad residual nm 
Pmax Carga aplicada máxima mN 
S Pendiente de descarga - 
Er Módulo de Young reducido MPa 
NJ Numero de indentaciones en fase J - 
f Fase - 
fj Fracción de volumen fase J - 
Pj Distribución gaussiana fase J - 
j Desviación estándar - 
   
 
Pág. 12  Memoria 
 
Listado de abreviaciones 
 
Abreviación Definición 
AFM Microscopio de fuerza atómica (Atomic Force Microscopy) 
FIB Haz de Iones Focalizados (Focused Ion Beam) 
FE-SEM Microscopio electrónico de barrido de emisión de campo (Field 
Emission Scanning Electron Microscopy) 
EBSD Difracción de electrones dispersados (Electron Backscatter 
Diffraction) 
PVD Deposición física de vapor (Physical Vapor Deposition) 
CDF Función de distribución acumulada.(Cumulative Distribution Function) 
IPF Figura de polos (Inverse Pole Figure) 
QI Imagen de calidad. (Quality Image) 
WC Carburo de wolframio. 
hcp Estructura hexagonal compacta 
fcc Estructura cúbica centrada en las caras 
MS Saturación martensítica 
Hc Coercitividad 
LI Intercepción lineal 
EDS Espectroscopia de energía dispersiva ( Energy-dispersive X ray 
spectroscopy) 
CSM Medida continua de rigidez (continuous stiffness measurement) 
DCM Módulo de compensación de dispersión(dispersión compensation 
module) 
ISE Efecto tamaño de indentación ( Indent size effect) 
TEM Microscopia electrónica de transmisión (transmission electron 
microscopy) 
CCD Dispositivo de carga aplicada ( charge-coupled device) 
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 13 
 
 
   
Abreviación Definición 
CSL  Sitios de red coincidente (Coincidence site lattice) 
BSE Electrones secundarios ( Back-scattered electrons) 
AP Sonda atómica (atom probe) 
STEM Microscopio electrónico de barrido y transmisió (Scanning 
Trasnmission Electron Microscope) 
PVA Alcohol polivinílico 
MET Matriz Material, Energía y Emisiones tóxicas 
  
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 15 
 
1. Prefacio 
1.1. Origen del proyecto 
El carburo de wolframio (WC-Co) es un material compuesto; constituido por una matriz 
metálica de cobalto (Co) y granos cerámicos de carburo de wolframio orientados al azar. 
Este material recibe el nombre de metal duro, carburo cementado o widia.Estos presentan 
una estructura hexagonal compacta, con unos sistemas de deformación complejos, los 
cuales dependen de la orientación. Dicho comportamiento de carburo de wolframio no está 
ampliamente estudiado por consiguiente no se dispone de referencias precisas por lo que 
hace referencia a las propiedades de dureza y módulo de Young en función de la 
orientación cristalina. 
Para comprender el comportamiento del metal duro en condiciones de servicio, necesitamos 
primero entender el comportamiento de cada una de las fases por separado. Las 
transformaciones y propiedades mecánicas de la  matriz de cobalto ha sido extensamente 
estudiadas, en el caso de los carburos, al tener una estructura compleja de deformación así 
como altamente anisotrópica, es necesario utilizar técnicas que nos permitan estudiar su 
comportamiento mecánico a escala microscópica y nanoscópica. Este estudio nos permitirá 
entender mejor el comportamiento mecánico de estos materiales en servicio a escala 
macroscópica. Con este estudio se pretende obtener las propiedades intrínsecas en 
términos de dureza para el carburo de wolframio y de esta manera poder predecir el 
comportamiento del material compuesto cuando se somete a ensayos de fatiga y/o fractura 
así como cuando se realizan simulaciones numéricas de metal duro 
1.2. Motivación 
En este Proyecto Final de Carrera tiene como motivación los siguientes puntos básicos: 
 Desarrollo de un protocolo que permita determinar las propiedades mecánicas de 
materiales compuestos mediante nanoindentación. 
 Entender como cada parámetro puede afectar a la validez de los datos obtenidos. 
 Entender los mecanismos de deformación del carburo de wolframio en función de su 
orientación cristalina y determinar que planos cristalinos son activados en función de 
la orientación cristalina. 
 Observación del campo de deformación plástico inducido por el indentador. 
  
Pág. 16  Prefacio 
 
 
1.3. Requerimientos previos 
Los requerimientos previos para abordar la ejecución de este proyecto son: 
 Experiencia en la búsqueda y análisis bibliográfico de artículos y publicaciones 
científicas. 
 Conocimientos básicos de la técnica de nanoindentación así como de la mecánica 
de contacto. 
 Conocimientos sobre la fabricación, procesado, y estructura del metal duro y en 
concreto del carburo de wolframio. 
 Conocimientos básicos de las técnicas de caracterización superficial y sub-
superficial tales como: microscopía de electrones retrodispersados (EBSD), 
microscopia de fuerzas atómicas (AFM), microscopia electrónica de barrido de alta 
emisión de campo (FE-SEM) y haz de iones focalizado (FIB). 
 Conocimientos del método de pulido. 
 Conocimientos de los mecanismos de deformación plástica en estructuras 
hexagonales compactas (hcp). 
 Experiencia en el procesamiento y de tratamientos de datos, análisis de imagen, 
reconstrucción de imágenes 3D obtenido mediante tomografía FIB, reconstrucción 
de imágenes 2D y métodos estadísticos.  
 
1.4. Planteamiento del problema. 
El material de estudio (carburo de wolframio, WC) presenta una distribución heterogénea de 
carburos cerámicos embebidos en una matriz metálica de cobalto (Co). El principal 
inconveniente es que no se conoce a priori la orientación cristalina de los carburos 
cementados de estudio. Por ello, después de realizar el ensayo de nanoindentación, no se 
conoce si el campo de deformación plástica se encuentra confinado dentro del propio 
carburo o interacciona con el cobalto y/o el carburo colindante; pudiendo modificar los 
valores de dureza obtenidos mediante el método de Oliver y Pharr. Por ello, se ha 
combinado el estudio de indentación instrumentada con tomografía FIB permitiendo 
determinar con exactitud el campo de deformación plástico inducido mediante el 
nanoindentador. 
Otro de los problemas que nos encontramos es que las propiedades mecánicas a escala 
micro- y macrométrica, la matriz metálica puede alterar los valores obtenidos mediante el 
algoritmo de Oliver y Pharr ya que a la hora de indentar, se puede producir un 
desplazamiento del carburo de wolframio (ya que este presenta una dureza de unas 4 veces 
superior a la de la matriz metálica). Asimismo, tanto el campo elástico como plástico 
inducido por el indentador no se encuentra confinado dentro de un único grano de carburo 
de wolframio, interactuando con diferentes granos de carburo y con la matriz metálica de 
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cobalto. Dicho problema se puede solventar realizando indentaciones a menor profundidad 
para que el campo de deformación plástico se encuentre confinado dentro de un único 
grano de carburo de wolframio. Para ello se realizan un alto número de indentaciones a una 
profundidad de indentación de 200 nm, con el objetivo de confinar el campo de deformación 
plástico dentro del grano de carburo de wolframio. Asimismo se han realizado diferentes 
tomografías con el objetivo de poder observar y reconstruir la indentación en los tres planos 
principales de deformación para las estructuras hexagonales. Finalmente, se ha validado un 
método estadístico propuesto por Constantinides [1] y que nos permite determinar las 
propiedades mecánicas de materiales heterogéneos sin necesidad de observar las huellas 
residuales.  
Cuando nos interesa estudiar el comportamiento mecánico de todo el material y no 
únicamente de los granos individuales de carburo de wolframio, se han observado 
microgrietas cuando la indentación ha sido examinada mediante tomografía FIB. Dichos 
resultados no son concluyentes, ya que no se puede determinar si estas microgrietas han 
estado generadas por la indentación o por la liberación de tensiones originadas durante la 
tomografía FIB durante el proceso de eliminación de material, partiendo de que el carburo 
de wolframio está constreñido dentro de la matriz metálica debido a las altas presiones que 
se encuentra sometido el material durante la etapa de sinterización para ello se ha realizado 
un pulido secuencial desde la superficie para eliminar nanómetros de material de forma 
controlada y se han observado las huellas de nanoindentación mediante AFM. Para ello, se 
ha determinado la velocidad de pulido del carburo de wolframio. 
A priori no tenemos una referencia precisa de los valores de dureza en función de la 
orientación cristalina, por tanto se han realizado nanoindentaciones en diferentes granos de 
carburo de wolframio con diferentes orientaciones cristalinas y a continuación se han 
realizado diferentes cortes en el centro de la huella residual mediante FIB con el fin de 
conocer si el tamaño de la huella residual es suficientemente pequeña en comparación con 
las dimensiones del grano de estudio y estar seguros que el campo de deformación plástica 
se encontraba confinado dentro del grano de interés. 
El nanoindentador genera un campo de tensiones complejo dentro del material, produciendo 
zonas en compresión, tensión y en cizalla. Por este motivo, se pueden activar diferentes 
sistemas de deslizamiento tales como dislocaciones, maclas, etc. Por este motivo es 
interesante realizar un estudio de los diferentes mecanismos de deformación plástica 
activados en función de la orientación cristalina a 200 nm de profundidad de indentación. 
Posteriormente, se han realizado los experimentos a una profundidad de indentación de 
1000 nm para poder observar la reacomodación de los diferentes granos de carburo de 
wolframio en la matriz metálica de cobalto, así como observar las trazas generadas durante 
el proceso de indentación en la matriz metálica del campo de deformación plástico inducido. 
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1.5. Objetivos del proyecto 
Los objetivos del Proyecto Final de Carrera titulado: Nanoindentación de Metal Duro (WC-
Co): Efecto de la orientación cristalina en la dureza de las fases están divididos en 5 
objetivos principales y 15 objetivos específicos. 
a) Estudio de la respuesta mecánica (dureza y módulo de Young) del compuesto (WC-
Co) a escala micrométrica mediante la técnica de nanoindentación y el algoritmo de Oliver y 
Pharr: 
b) Estudio de los micromecanismos de deformación y fractura activados mediante 
indentación Berkovich:  
b.1) Observación mediante AFM de la reacomodación de la deformación plástica 
inducido mediante indentación Berkovich. 
b.2) Estudio de los micromecanismos de deformación plástica. 
b.3) Tomografía FIB y reconstrucción mediante Avizo 8.0 de una huella Berkovich 
realizada a 1000 nm de profundidad de indentación. 
b.4) Observación de las trazas del campo de deformación plástico en la matriz 
metálica de cobalto. 
b.5) Determinación de la velocidad de pulido mediante la observación de una huella 
Vickers mediante AFM. 
b.6) Tomografía AFM mediante un proceso de pulido secuencial. 
c) Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio a escala 
nanométrica: 
c.1) Determinación mediante EBSD de la orientación cristalina mediante la 
observación superficial de la orientación cristalina. 
c.2) Realización de indentaciones Berkovich a 200 nm de profundidad de 
indentación en diferentes orientaciones cristalinas de carburo de wolframio. 
c.3) Estudio mediante FIB del campo de deformación plástico producido a escala 
nanométrica. 
c.4) Determinación del valor de dureza verdadera en función de la orientación 
cristalina. 
d) Establecimiento y determinación de la dureza de cada una de las fases (Co y WC) 
presentes en el metal duro mediante un método estadístico: 
d.1) Calibración de la función de área del indentador y realización de los ensayos de 
indentación a 200 nm de profundidad de indentación. 
d.2) Ajuste de los puntos experimentales mediante una función error. 
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d.3) Simulación de los parámetros de ajuste a cuatro diferentes curvas Gaussianas 
correspondientes a las siguientes fases: Co, WCplano de base, WCpiramidal y WCprismático. 
e) Estudio de los mecanismos de deformación plástica y mecanismos de fractura en 
carburos de wolframio activados mediante nanoindentación: 
e.1) Observación mediante FE-SEM y AFM de los mecanismos de deformación 
plástica activados mediante indentación Berkovich a 200 nm de profundidad de 
indentación. 
e.2) Tomografía FIB y reconstrucción mediante Avizo 8.0 de diferentes huellas 
Berkovich realizadas a 200 nm de profundidad de indentación en diferentes 
orientaciones cristalinas (plano de base, piramidal y/o prismático). 
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1.6. Alcance del proyecto 
El metal duro (WC-Co), es ampliamente usado en una amplia variedad de aplicaciones 
industriales, tales como aceros de herramienta, entre otros. En condiciones de servicio, 
estos materiales pueden estar sometidos a procesos de desgaste, impacto, cargas remotas, 
cargas cíclicas, corrosión ,choque térmico, etc. En todos estos casos, la integridad 
estructural así como la dureza local de las partículas de carburo de wolframio en función de 
la orientación cristalina es importante para poder determinar que orientación cristalina es 
más susceptible al daño. 
Tal y como se ha descrito anteriormente, el principal objetivo de este trabajo de final de 
carrera es la determinación del valor de dureza verdadero del WC en función de la 
orientación cristalina. Para ello, se realizan tomografías FIB de cuatro huellas Berkovich 
realizadas a 200 nm de profundidad de indentación para las tres principales orientaciones 
cristalinas (plano basal, piramidal y prismático) así como para una indentación realizada en 
la interfase WC/Co. Posteriormente, se estudiaran los valores de dureza en función de 
orientaciones cristalinas intermedias mediante un corte transversal FIB en el centro de la 
huella residual con el objetivo de observar si el campo de deformación plástico se encuentra 
confinado en el grano de estudio. Puesto que el volumen de trabajo es bastante elevado al 
utilizarse un amplio abanico de técnicas (AFM, EBSD, Tomografía FIB, reconstrucción 
mediante Avizo 8.0, pulido secuencial y nanoindentación) y con la intención de no prolongar 
excesivamente el proyecto se ha realizado un estudio estadístico que corrobore los datos 
obtenidos con las tomografías. Aunque Avizo abre un gran abanico de estudio del material 
nos hemos centrado en la reconstrucción de los diferentes granos sin entrar en otras 
funciones que nos ofrece dicho programa. 
Con tal de validar el proceso de determinación del valor verdadero de dureza en WC, se 
realizarán ensayos de nanoindentación a escala micrométrica con el objetivo de comparar 
los datos de dureza del WC/Co con los reportados en la literatura. 
Este Proyecto Final de Carrera, nos permitirá dar una nueva visión en el campo del metal 
duro, principalmente en la fase de WC. Cabe destacar que el comportamiento de la matriz 
metálica de cobalto dentro del WC-Co es importante ya que actúa como ligante de las 
partículas de WC. Dicho ligante no es objetivo de nuestro trabajo.  
Como próximos trabajos futuros se ha considerado que puesto que el material de estudio en 
condiciones de servicio suele trabajar a temperaturas elevadas sería interesante realizar el 
estudio del comportamiento mecánico del carburo de tungsteno en función de la orientación 
cristalina a temperaturas de entre 500-700 ºC y de esta manera determinar si el 
comportamiento es equiparable al reportado en este proyecto final de carrera a temperatura 
ambiente.  
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2. Estado de la cuestión 
2.1. Introducción 
El metal duro son materiales constituidos por partículas cerámicas embebidas en una matriz 
metálica. Dicho material presenta la combinación de las mejores propiedades para cada una 
de las fases presentes en el material compuesto, la dureza del cerámico y la tenacidad de 
fractura del metal. La principal aplicación de los materiales compuestos va relacionada con 
la integridad estructural del material a altas temperaturas así como la elevada resistencia al 
desgaste. 
El carburo de wolframio (WC) fue descubierto por el químico y premio nobel Henri Moissan 
en 1879 mezclando wolframio y azúcar a altas temperaturas, aunque su extrema frágilidad 
lo hacía inoperante [2]. Desde la invención de los filamentos de wolframios para el uso de 
lámparas incandescentes al principio del siglo XX, la industria ha estado buscando un 
sustituto de los caros moldes de diamante utilizados en la industria del trefilado de 
wolframio. Durante la primera guerra mundial a consecuencia del almacenamiento 
estratégico de la industria del diamante, la industria de lámparas alemana dió una alternativa 
de uso al wolframio como material sustituto al diamante. En 1923 OSRAM utilizó cobalto 
como aglomerante haciendo que el material fuera más tenaz [2]. Karl Schröter patentó la 
primera herramienta de metal duro en 1923 [3].  
El metal duro normalmente se produce por pulvimetalurgia, utilizando diferentes tamaños de 
partícula en polvo de WC para su posterior compactación en frío a elevadas presiones, 
provocando que el carburo se encuentre constreñido dentro de la matriz metálica. Al ser una 
material relativamente frágil trabaja mejor a compresión que a tracción por este motivo se 
intenta que el material este confinado dentro de un material más resistente. [4] 
Posteriormente, se introducen las piezas compactadas en hornos con atmósfera controlada 
de hidrógeno a temperaturas por debajo del eutéctico pseudo-binario de WC-Co (≈ 1400ºC) 
para su sinterización. El proceso de sinterización en fase líquida es extensamente utilizado 
para la consolidación del metal duro final. Durante este proceso, el ligante metálico de Co se 
encuentra en fase líquida envolviendo las partículas de WC así como los granos de WC 
pueden crecer. Uno de los retos actuales es limitar este crecimiento de grano durante el 
proceso de sinterización ya que origina una alta dispersión de tamaño de grano, provocando 
un cambio en las propiedades mecánicas [5]. 
En la actualidad existen diferentes combinaciones de carburos y ligantes metálicos. Los 
carburos más utilizados son el carburo de wolframio (WC), carburo de titanio (TiC), carburo 
de niobio (NbC) y el carburo de tántalo (TaC). Sin embargo existen una menor variedad de 
ligantes metálicos, tales como el cobalto (Co), níquel (Ni), hierro (Fe) y combinaciones de 
éstas. El principal inconveniente presente durante el procesado es una falta de mojabilidad 
entre las partículas cerámicas de carburo y la matriz metálica, por este motivo se adicionan 
pequeñas cantidades de cromo y/o molibdeno con el principal objetivo de mejorar sus 
propiedades mecánicas, de procesado y la mojabilidad [6,7]. 
Los carburos cementados son ampliamente utilizados como herramienta de corte, 
conformado y maquinado en diferentes áreas industriales por su dureza, resistencia a la 
fractura y excelente resistencia al desgaste.  
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2.1.1. Propiedades físicas del WC y del Co. 
Las propiedades físicas del carburo de wolframio son bien conocidas: WC es un no óxido 
cerámico con empaquetamiento hexagonal compacto (hcp) con átomos de W separados por 
planos de C rellenando la mitad de los intersticios [8]. 
Los granos de WC en el sistema de WC-Co son mayormente monocristales cuyas 
propiedades mecánicas (dureza, módulo de Young, etc) dependen de la orientación 
cristalina y del tamaño de grano (obteniendo un mayor valor de dureza para tamaños de 
grano inferiores a los 0,5 m) [9]. El conocimiento de la relación entre las propiedades 
mecánicas y la orientación cristalina permite una mayor optimización de la microestructura y 
una mejora de la dureza, tenacidad de fractura y resistencia al desgaste fabricando 
materiales compuestos con una orientación cristalina preferente. 
Las propiedades físicas del ligante metálico de cobalto también son bien conocidas. 
El cobalto puro tiene una estructura hexagonal compacta (hcp), a temperatura ambiente y se 
observa una transformación alotrópica a cúbica centrada en las caras (fcc) a partir de una 
temperatura de 420ºC, esta temperatura depende de la pureza y velocidad de enfriamiento. 
Esta estructura cúbica se estabiliza a temperatura ambiente por la presencia de carbono y 
wolframio en la solución sólida de cobalto, de forma que en la mayoría de los carburos 
cementados, el cobalto se encuentra en forma (fcc). Otra causa de la transformación 
alotrópica puede ser inducida por deformación cambiando a (hcp). La estructura (fcc) es 
más dúctil que la estructura (hcp) debido a un mayor número de sistemas de deslizamiento.  
El carburo de wolframio WC es duro y frágil y solo puede ser sinterizado a altas 
temperaturas. Por esta razón, normalmente un ligante metálico se añade al WC, el cual 
proporciona una mayor tenacidad sin reducir su dureza. Un ligante metálico no debe formar 
carburos y el material fundido debe mojar bien los granos de WC siendo, en este caso, el Co 
la mejor opción para estos requerimientos. También por la estabilidad térmica de sus 
propiedades mecánicas de hasta 1270 K estos materiales tienen un coeficiente de 
expansión térmica de 5,7 10-6K-1. 
La función del cobalto en el compuesto es la de aportar mayor ductilidad al material 
aumentando la resistencia a la fractura y haciendo de ligante. Ya que el carburo de 
wolframio es relativamente duro y frágil. Este material es utilizado mayormente en 
herramientas que sufren vibraciones y solicitaciones considerables donde el WC podría 
romper por lo que unido con el Co éste le aporta mayor resistencia [10]. 
Los cermets de WC y Co son muy utilizados para herramientas de corte y conformado por 
su alta dureza, elevada tenacidad de fractura y excelente resistencia al desgaste. Las 
principales propiedades mecánicas para el WC así como para el ligante metálico de Co 
están resumidas en la Tabla 1. 
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Tabla 1 Tabla resumen de las principales propiedades mecánicas para cada una de las fases presentes en el 
metal duro. [11] 
Propiedades mecánicas WC Co 
Módulo de Young, E (GPa) 700 210 
Coeficiente de Poisson,  (–) 0,24 0,3 
Límite elástico, e (MPa) - 279 
Límite de deformación,  (–)  - 1,41.10-3 
Resistencia a la fractura (MPa) - 686 
Tensión de fractura (-) - 130.10-3 
 
 
2.1.2. Diagrama de fases del WC-Co 
La Figura 2.1 nos muestra el diagrama ternario del WC-Co a una temperatura de 1400ºC. 
Este diagrama de fases puede dividirse en tres diagramas pseudobinarios: Co-W, W-C y W-
Co.  
En altos contenidos en carbono se generan otros componentes residuales como el grafito. 
En el caso de que sea bajo en carbono obtenemos fase η- ((ConWn) 6C o (ConWn) 12C). 
Estas fases residuales son más frágiles por lo que se minimiza para no fragilizar el material. 
Para ello se debe tener en cuenta la cantidad de cada elemento y la temperatura a la que se 
trabaja. Es deseable un mínimo de estas fases secundarias. 
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.  
Figura 2.1 Diagrama de fase ternario WC-Co. Sección isotérmica a 1400ºC. [11] 
En la Tabla 2 se resume las propiedades en función del contenido del ligante metálico. 
Observamos que al aumentar la cantidad de cobalto, la resistencia a rotura es mayor pero 
disminuye la dureza y el módulo Young.  
Tabla 2 Resumen de propiedades mecánicas determinadas a temperatura ambiente en función del contenido 
en Co. [5] 
Carburo de 
wolframio 
Dureza 
HV0,1  
Módulo 
Young 
(GPa) 
Resistencia a la 
rotura 
transversal 
(GPa) 
Coef. de 
expansión 
térmica (10
-6 
K
-1
) 
Conductividad 
térmica (W/m K) 
Densidad 
(g/cm
3
)
 
WC-20wt% 
Co 
10,3 490 2850 6,4 100 13,55 
WC-10wt% 
Co 
15,94 580 2280 5,5 110 14,50 
WC-10wt% 
Co 22wt%(Ti, 
Ta, Nb)C 
14,71 510 2000 6,1 40 11,4 
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2.2. Estructura del metal duro 
El metal duro presenta una estructura heterogénea, constituida por una fase cerámica y otra 
metálica, tal como se observa en la Figura 2.2. En este proyecto nos centraremos en el 
carburo de wolframio (WC, como fase cerámica) con una matriz metálica de cobalto. (Co 
como fase metálica o ligante). Mayormente el metal duro se fabrica por pulvimetalurgia 
aunque también existen otras técnicas como recubrimientos por deposición física de vapor 
(PVD physical vapor deposition) Los diferentes granos de WC presentan diferentes 
geometrías, las cuales están relacionadas con la orientación cristalina: plano basal,      ) 
presenta una geometría piramidal, plano prismático,     ̅ ) presenta una geometría 
rectangular y el plano piramidal,     ̅ ) presenta una estructura cuadrada. 
El contenido de WC es elevado utilizando el Co como unión para los granos de WC y 
confiriéndole mejores propiedades de tenacidad. Estos carburos están dispuestos en la 
matriz con orientaciones aleatorias. 
 
Figura 2.2 Estructura de metal duro, granos de WC en tonos más claros embebidos en una matriz de cobalto de 
color más oscuro. 
2.2.1. Carburo de wolframio 
El carburo de wolframio (WC) presenta una coordinación prismática trigonal, altamente 
anisotrópico con una estructura de empaquetamiento cristalina hexagonal compacta (hcp). 
Este compuesto presenta tres sistemas básicos de deformación plano basal      ), 
prismático     ̅ ) y piramidal     ̅ ), ver Figura 2.3. Los parámetros de red son a = 0,2906 
nm c = 0,2837 nm [3] Los granos de WC experimentan una tendencia a formar ángulos 
truncados, los cuales se originan por la diferencia energética entre las intercaras prismáticas 
WC/Co dando lugar a 2 tipos de planos prismáticos conocidos como planos prismáticos de 
primer y segundo orden(   ̅ ) y (  ̅ ̅ ) respectivamente[12,8] 
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Figura 2.3 Planos principales en la estructura (hcp). 
La composición de los granos de WC tiende a ser constante [13]. Aunque existe sub-
carburos cúbicos -WC1-X y dos carburos hexagonales: monocarburo -WC y el sub-carburo 
-W2C; más del 98% del WC existente en el carburo de wolframio es -WC. [7] Estos 
compuestos son generados por el proceso de sinterización y consecuente difusión.La Figura 
2.4 muestra el diagrama binario de quilibrio del W-C en la parte más rica de tugnsteno. Tres 
estequiometrias de W-C se han encontrado con diferentes estructuras: W2C , ’ y ’’, el 
sub-carburo cubico WC1-x denotado como sólo encontrado a temperatura ambiente en 
enfriamientos rápidos como en pulverizacion por plasma [3]) y la hexagonal de WC como . 
A bajos contenidos de carbono podemos encontrar WC y W2C el cual se funde a una 
temperatura relativamente moderada, alrededor de los 2750 ºC obteniendo un material muy 
duro pero muy frágil a la vez, ampliamente usado para algunas aplicaciones como moldes. 
Cabe destacar que el elevado contenido en carbono genera el crecimiento de los granos de 
WC para ello se añade inhibidores de crecimiento como el carburo de cromo (Cr3C) y el 
carburo de vanadio (VC). 
 
Figura 2.4 Diagrama de fase W-C. [5] 
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2.2.1.1. Clasificación del carburo de wolframio 
 Existen diferentes tipos de clasificaciones para el WC. 
i) dependiendo de la cantidad de fase existente en el material,  
ii) por la composición química de los elementos aleantes,  
iii) según su aplicación, 
iv) según el grado del metal duro (tamaño de grano), y 
v) según su microestructura. 
Principalmente, los carburos de wolframio son clasificados según su aplicación, grado del 
carburo y/o microestructura. A continuación se explican ambos con un poco más en detalle. 
Según su aplicación se pueden clasificar. [14] 
1) WC-Co: sólo dos fases mayoritarias (WC y Co) con trazas de otros elementos. 
2) Resistencia a la corrosión: Co normalmente aleado con níquel, cromo, aluminio o 
por otra aleación. 
3) Propiedad dual: la matriz contiene diferentes zonas microestructurales (entre la 
superficie e interior del material). Proporcionando dureza en el exterior y tenacidad 
en el interior. 
4) Carburos cúbicos: tres fases: WC, Co y (Ti, Ta, Nb)C. 
Tanto el grado como la microestructura están íntimamente relacionados, ya que ambas 
clasificaciones dependen del tamaño y cantidad del carburo de wolframio. Según el grado 
del metal duro, el cual depende de la cantidad de carburos tanto en volumen como en 
tamaño de grano ver Figura 2.5. La composición de los granos suele ser constante, 
estequiométrica y homogénea [4]. Finalmente, según su microestructura podemos 
encontrar diferentes metales duros con diferente tamaño de partícula, otorgando diferentes 
propiedades a cada uno de los grados del metal duro. 
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Figura 2.5 Clasificación de WC-Co según el tamaño partícula. 
El Co embebe las partículas de WC y le confiere más tenacidad al material, este ligante 
debe rellenar todos huecos que existe entre los granos de carburo a la hora de la 
sinterización, la existencia de pequeños poros en el material puede ocasionar el fallo del 
material por debajo de las condiciones mecánicas de diseño. Por lo que el mínimo contenido 
de cobalto será aquel capaz de rellenar los espacios entre carburos. 
El porcentaje de ligante en el material está relacionado con el tamaño de granos ya que al 
aumentar el tamaño de grano, los huecos entre ellos son más grandes en cambio en granos 
con un tamaño fino tendremos más cantidad de huecos pero mucho más pequeños por lo 
que menor cantidad de cobalto será necesario para cubrirlos. 
2.2.2. Matriz metálica Co 
El cobalto es la matriz metálica más utilizada por su acción de capilaridad durante el estado 
líquido, permitiendo lograr altas densidades y una mejora de la tenacidad del material. 
Debido al elevado coste de Co se están utilizando otros elementos metálicos tales como el 
Fe y Ni como sustitutos del Co. Sin embargo, mediante ensayos tribológicos se ha 
demostrado que el Fe y Ni no presentan una buena resistencia al desgaste, comparándolo 
con el Co [7]. 
Durante el proceso de sinterización a elevada temperatura del material, la matriz de cobalto 
se va enriqueciendo de los elementos presentes del WC afectando a la composición final. 
por lo tanto, podemos encontrar C y W presentes en solución sólida en la matriz metálica de 
Co. La solubilidad del wolframio en el cobalto aumenta disminuyendo el contenido en 
carbono Ambos elementos estabilizan la fase (fcc) reduciendo la temperatura de 
transformación martensítica, siendo el carbón más efectivo que el wolframio [15]. 
El cobalto existe en dos formas alotrópicas, hexagonal compacta (hcp) la cual es estable a 
temperaturas por debajo de 417º C y la cúbica centrada en las caras (fcc) la cual es estable 
hasta temperaturas de 1495 ºC, el punto de fusión del cobalto. Sin embargo, una cantidad 
significativa de cobalto (fcc) está presente en los metales duros a temperatura ambiente. La 
transformación martensitica del cobalto se ve afectada por la cantidad de Wolframio y 
Cobalto disuelto en el ligante y el recorrido medio libre. La alta concentración de wolframio y 
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carbono en la matriz metálica se ha observado que provoca el aumento de transformación 
martensítica a temperaturas de entre los 417 ºC y los 750 ºC. Esto previene la formación de 
pases frágiles de (hcp) a temperaturas bajas. Se ha observado que los metales duros con 
una microestructura fina, tienen un ratio mayor de (fcc)/(hcp) que los grados convencionales, 
esto es debido a la alta solución del wolframio en el ligante [16,3]. 
 
Figura 2.6 Transformación de estructura fcc a hcp. 
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2.3. Propiedades microestructurales  
Las principales propiedades microestructurales que sirven para caracterizar el metal duro 
son: 
i) Tamaño de grano medio, (dWC), 
ii) Fracción volumétrica(V), 
iii) Contigüidad (C), 
iv) Recorrido libre medio(co), 
 
Figura 2.7 Representación esquemática de WC-Co ilustrando los parámetros estructurales, donde Co es el 
recorrido medio libre de la fase ligante, dWC es el tamaño de grano y CWC es la contigüidad. [17] 
En la Tabla 3 se resume las propiedades microestructurales del material utilizado en este 
proyecto final de carrera. Además para determinar la dureza en función de la orientación 
cristalina. Midiendo la saturación magnética MS o la coercitividad HC se puede obtener una 
aproximación del tamaño de grano WC, contenido en cobalto y también determinar la 
presencia de otras fases. 
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Tabla 3 Microestructura delas muestras utilizadas durante la realización del proyecto final de carrera. 
 
Valor medio 
Tamaño de grano medio dWC (μm) 1,1 ± 0,7 
Tamaño de grano medio (μm) (Coercitividad) 1,04 
Recorrido medio libre co (μm) 0,44 ± 0,28 
Vwt Ligante(%) 11,50% 
V Ligante (%) 0,19 
Contigüidad CWC 0,39 ± 0,05 
Densidad 14,36 
Composición del ligante 11Co-0,5Cr 
2.3.1. Tamaño de grano medio (dWC) 
El tamaño de grano medio (dWC) es un concepto estadístico que se refiere a la distribución 
de tamaños de los carburos de wolframio en el metal duro. La variabilidad asociada con la 
distribución es un parámetro a tener en cuenta ya que este permite evaluar la dispersión de 
tamaño de grano de los carburos cementados. Normalmente existen dos métodos 
ampliamente usados para determinar el dWC: método Heyn [18] que calcula el dWC mediante 
la línea de intersección (LI, linear interception) o mediante el método Jeffries [19], este 
método calcula el diámetro de círculo equivalente. Tanto el método Heyn como el Jeffries 
dan valores diferentes, pero muestran la misma tendencia. 
2.3.2. Fracción volumétrica (V) 
La fracción volumétrica (V) se indica por peso relativo o volumen de cada fase. Para 
determinar este parámetro, se utiliza espectroscopia de energía dispersiva (Energy-
dispersive X-Ray Spectroscopy, EDS) proporcionando el volumen de cada elemento 
detectado mediante los patrones de rayos X. 
2.3.3. Contigüidad (C) 
La contigüidad (C) se define como la fracción de fase dura de la zona de interfase que es 
compartida por partículas de la misma fase, matemáticamente se puede representar 
mediante la siguiente expresión [13]: 
  
       
              
        (2.1) 
donde: dWC/WC y dWC/Co representa el número de unos y otras respectivamente, obtenidas por 
la técnica de LI.(ver apartado 2.3.1) 
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2.3.4. Recorrido libre medio () 
El recorrido libre medio (λ): esta relaciona la distribución de tamaño de grano del WC y el 
Co. Esta distribución tiene efectos importantes en las propiedades mecánicas y se puede 
calcular mediante la siguiente expresión [20]:  
    
 
   
   
   
           (2.2) 
donde C es la contigüidad y    ,     son la fracción volumétrica del Co y del WC 
respectivamente. 
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2.4. Técnica de indentación 
Las partículas de carburo de wolframio (WC) son materiales cerámicos, independientemente 
de su composición y estructura cristalina son frágiles. Dado que son ampliamente utilizados 
en herramientas de corte y están sometidos a ensayos de fatiga, el estudio de sus 
propiedades mecánicas (principalmente la dureza) en función de la orientación cristalina nos 
ayudará a conocer mejor el comportamiento del material a fatiga mecánica. 
La plasticidad del material, depende de propiedades tales como la dureza (H), el módulo de 
Young (E) y la tenacidad de fractura (Kc) [21] Todas estas propiedades se pueden 
determinar a través de ensayos de indentación. 
La técnica de indentación fue implementada por Brinell hacia los años 1900. El ensayo de 
indentación consiste en presionar un indentador contra un material, produciendo dos 
campos de deformación, inicialmente una deformación elástica y posteriormente una 
deformación plástica.  
2.4.1. Ensayos de dureza instrumentada 
Algunos equipos para la medida de la dureza de los materiales permiten registrar la carga y 
los desplazamientos durante la aplicación de la carga y la descarga. El ensayo es conocido 
como ensayo de dureza instrumentada o nanoindentación. Las cargas de trabajo oscilan 
entre 50 nN y 650 mN. La resolución teórica en desplazamiento del equipo de trabajo es < 
0,01 nm y una resolución teórica de carga aproximadamente de 50 nN. 
Los ensayos de dureza instrumentada fueron desarrollados para evitar medir el área de 
contacto dado que a los valores de carga empleando la medida de las diagonales es una 
tarea difícil. Los primeros trabajos experimentales se realizaron de manera sistemática hacia 
finales de los años 70 y durante los inicios de la década de los ochenta [22,23,24]. No fue 
hasta el año 1986 cuando Doerner y Nix realizaron un trabajo más comprensivo. [25] 
Trabajo que posteriormente fue mejorado por Oliver y Pharr en 1992, quienes propusieron 
un método para la interpretación de los resultados de nanoindentación, método que hasta 
hoy en día es el más utilizado. 
2.4.1.1. Ventajas e inconvenientes de la técnica: 
La técnica de nanoindentación presenta un conjunto de ventajas así como inconvenientes. 
Estos son mostrados a continuación [26]: 
Las principales ventajas de dicha técnica son: 
 i) Instrumento robusto y versátil. 
 ii) Evalúa las propiedades mecánicas de los materiales mediante análisis elásticos y 
 elasto-plásticos a partir de las curvas de carga-desplazamiento (P-h), sin necesidad 
 de visualizar la huella residual. 
 iii) Técnica no destructiva. 
 iv) Permite realizar matrices de indentaciones. 
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 v) Técnica selectiva, permite determinar las propiedades mecánicas de precipitados 
 con tamaños inferiores a la micra. 
Sin embargo, dicha técnica también presenta diferentes inconvenientes, tales como: 
 i) Necesidad de un buen acabado superficial (ASTM E-3 80): control de rugosidad y 
 de la planaridad de la muestra. 
 ii) Conocimiento del coeficiente de Poisson del material de estudio. 
 iii) Incertidumbre en el contacto indentador-muestra. 
v) Deriva térmica. 
vi) Posible error de medida debido a posibles efectos de apilamiento (pile-up) en 
materiales dúctiles o de hundimiento ( sink-in) en materiales frágiles. 
 
2.4.1.2. Esquema del dispositivo de indentación 
Las fuerzas aplicadas se miden de forma indirecta mediante voltajes o corrientes aplicadas 
en el actuador. También hay equipos dotados con piezoeléctricos que llevan a parte una 
célula de carga para ofrecer medidas directas de la fuerza. Los desplazamientos son 
medidos por la galga de desplazamiento capacitivo. Se debe tener en cuenta que los 
desplazamientos medidos incluyen flexibilidad de la columna de indentación (o compliance 
C), lo que obliga a hacer una precisa calibración del equipo, así como del indentador. 
Como vemos en la Figura 2.8 el nanoindentador consta de tres partes diferenciadas, el 
conjunto actuado, cuerpo del indentador y la base: 
1. El conjunto actuador consiste en un conjunto de bobina-imán y galgas de 
desplazamiento que controlan la fuerza y el desplazamiento que se le proporciona al 
cuerpo del indentador. 
2. El cuerpo de indentador está compuesto por la columna e indentador que va sujeto en el 
extremo inferior. 
3. La base está compuesta por el portamuestras que usualmente está equipado con un 
sistema anti-vibración para minimizar las vibraciones externas durante la realización del 
ensayo. 
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Figura 2.8 Esquema del nanoindentador. [27] 
2.4.1.3. Descripción del dispositivo de indentación 
El equipo de indentación está compuesto por dos partes bien diferenciados: la unidad de 
control y la unidad de nanoindentación. 
La unidad de control engloba el ordenador con el programa de ensayo (Testworks 4.0) 
mediante el cual se programa el ensayo de indentación a realizar, así como todos los 
parámetros propios del ensayo que pueden clasificarse en dos grupos [27]  
 parámetros de configuración de ensayo (tipo de punta, calibración, y verificaciones 
iniciales, etc.) 
 variables del ensayo (carga máxima aplicada, tiempo hasta alcanzar la carga 
máxima, tiempo de permanencia a carga máxima, porcentaje de descarga, número 
de ciclos, etc.). 
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Figura 2.9 Esquema de nanoindentador XP 
Por otro lado la unidad de nanoindentación está constituida por diferentes módulos de 
trabajo: 
 módulo de control y adquisición de datos que incluye la electrónica necesaria 
para el desarrollo del ensayo. El sistema informático nos permite trabajar en dos 
modos totalmente distintos: modo de carga y/o profundidad de indentación 
controlada. Asimismo, el sistema informático permite realizar matrices homogéneas 
de indentación así como indentaciones selectivas. También nos permite modificar la 
carga máxima aplicada, velocidad de carga y descarga, número total de 
indentaciones y el coeficiente de Poisson del material a ensayar. Dicho módulo usa 
el método de Oliver y Pharr [28] para extraer los parámetros mecánicos (dureza, 
módulo de Young y la rigidez en función de la carga o la profundidad de indentación) 
del material de interés. 
 el módulo CSM (continuous stiffness measurement) el cual nos permite obtener la 
tendencia de las propiedades mecánicas a medida que penetramos la muestra de 
estudio. El dispositivo aplica una frecuencia constante durante todo el ensayo de 45 
Hz. 
 un módulo de nanovisión que permite tener una imagen topográfica de la zona a 
estudiar mediante el rastreo del indentador sobre la superficie. Este módulo, nos 
permite indentar con una precisión nanométrica en partículas del orden de pocos 
nanómetros. 
 el módulo de alta carga permite ampliar capacidad de carga por encima de los 650 
nN permitiendo la completa caracterización mecánica de cerámicas, metales y 
composites. 
 un módulo para el control de la luminosidad necesaria para visualizar la zona de 
interés.  
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Además, el nanoindentador está compuesto principalmente por  [27]:  
i) un dispositivo eléctrico que mide la fuerza y desplazamiento del 
indentador,  
ii) un indentador. Existen diferentes tipos de indentadores los cuales se 
pueden clasificar según su geometría en dos grupos: indentadores 
puntiagudos o piramidales (Berkovich, Vickers, Knoop, Cube-corner) ver 
Figura 2.10 y indentadores esféricos [29,28]. Dichos indentadores pueden ser 
fabricados de diamante y/o zafiro así como nos permiten determinar 
diferentes propiedades mecánicas, tales como la dureza, módulo de Young, 
tenacidad de fractura, límite elástico, presión máxima de contacto, entre 
otras. Estos indentadores suelen ir incrustados en un cilindro de acero para 
facilitar el montaje y manipulación. 
 
Figura 2.10 tipos de indentadores a) esférico b) cónico c) Vickers y d) Berkovich  
 
 
Figura 2.11 Indentado Berkovich. 
iii) un microscopio óptico que nos permite observar la zona en la que se va a 
indentar, 
iv) el porta muestras y diferentes bloques de aluminio donde se posicionan las 
muestras a estudiar mediante una resina termoplástica (ver Figura 2.12), 
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v) una mesa anti vibración que garantiza una precisión en el posicionamiento 
de la punta, 
vi) y por último una cabina de aislamiento acústico. 
 
Figura 2.12 Porta muestras y bloques de aluminio 
Cabe destacar que todo el sistema de nanoindentación suele estar en una habitación con 
una temperatura controlada de unos 20-25ºC dependiendo de la estación del año. Dicho 
control térmico nos permite reducir la deriva térmica durante el proceso de indentación. 
2.4.1.4. Curva carga-descarga, P-h: 
La curva de carga y descarga (o P-h) obtenida permite evaluar la dureza (H) y el módulo de 
Young (E). En la Figura 2.13, se puede observar un esquema de una indentación. Al hundir el 
indentador en la muestra, ocurren diferentes procesos de deformación, inicialmente una 
deformación elástica y posteriormente cuando la tensión aplicada es superior al del límite 
elástico, una deformación plástica, produciendo una huella conforme va aumentando la 
profundidad de penetración h. hasta alcanzar la profundidad máxima de estudio. Esta 
profundidad h es el resultado de la profundidad de contacto real hc y hundimiento elástico de 
la superfice alrededor del contacto hs. 
                 (2.3) 
En el punto final del proceso de carga, la penetración total es de hmax y el radio del círculo de 
contacto real es a. El área de contacto real a carga máxima Ac queda determinada por la 
geometría del indentador y la profundidad de contacto real, hc. 
Al retirar el indentador el material recupera la parte elástica del desplazamiento quedando 
con una profundidad residual hf. El valor de esta hf depende de la naturaleza del material. 
Para materiales blandos obtendremos valores altos de hf, mientras que para materiales 
duros serán bajos. 
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Figura 2.13 Representación de la sección transversal de una indentación mostrando los principales parámetros 
usados en el análisis según el método de Oliver y Pharr. [29] 
En la Figura 2.14 se muestra una curva P-h típica de un ensayo de nanoindentación. En dicha 
figura, se pueden observar los parámetros más importantes tales como la carga máxima 
aplicada (Pmax), la penetración máxima (hmax), la penetración remanente (hf), y la pendiente 
de descarga (S). 
 
Figura 2.14 Curva carga-descarga (P-h), donde también se puede apreciar la carga máxima (Pmax), la 
penetración máxima (hmax), la penetración remanente (hf), y la pendiente de descarga (S). 
2.4.2. Mecanismos de contacto 
Durante los primeros instantes de contacto (indentador-muestra), el contacto es totalmente 
elástico, Cuando la tensión aplicada por el indentador alcanza la del límite elástico, el 
contacto es elasto-plástico. A continuación, se describirán los dos mecanismos de contacto 
citados anteriormente.  
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2.4.2.1. Mecanismo de contacto elástico 
El mecanismo de contacto elástico entre dos cuerpos (indentador-muestra) fue descrito por 
Hertz en 1882, y las ecuaciones que describen este comportamiento, se conocen como 
ecuaciones Hertzianas [28] 
Hertz consideró que cualquier indentador, se comporta como un indentador esférico en los 
primeros instantes de indentación debido principalmente al desgaste al que se ve sometido 
la punta [30] por el uso continuo del indentador. 
2.4.2.2. Mecanismo de contacto elasto-plástico 
Por encima de la tensión del límite elástico del material el mecanismo de deslizamiento de 
dislocaciones se activa y entonces el contacto es elasto-plástico. En tal caso, la relación 
entre la carga aplicada y la penetración sigue una ley parabólica, P ≡ h2. 
La mayoría de las metodologías para poder determinar las propiedades del material recaen 
en el análisis de la curva de descarga del material. Ya que la deformación plástica del 
material se encuentra relacionada con la curva de descarga del material en un proceso de 
indentación, puesto que en este instante el material recupera la parte elástica y únicamente 
queda visible la deformación remanente. 
Para poder calcular el área proyectada sobre la muestra, la metodología más utilizada es el 
método de Oliver y Pharr [28] ya que nos proporciona resultados fiables a partir de ensayos 
sencillos. En este análisis, el área de contacto se puede determinar a partir de la 
profundidad de contacto (hc) mediante la siguiente expresión: 
      
 
 
          (2.4) 
donde hmax es la profundidad máxima alcanzada a carga máxima (Pmax),  es un parámetro 
igual a 0,75 para un indentador esférico o un indentador Berkovich y 0,72 para un indentador 
cónico, y S es la pendiente de la curva de descarga, que se puede determinar a partir de la 
siguiente expresión [28]: 
  (
  
  
)
      
   (       )
   
      (2.5) 
donde B y m son parámetros determinados empíricamente a partir de la curva ajustada. 
El área de contacto (Ac) se determina mediante consideraciones geométricas. En el caso de 
un indentador Berkovich perfecto el área de contacto, sigue la siguiente expresión: 
Ac = 24,5·hc
2          (2.6) 
En la realidad, el área de contacto calculada mediante la ecuación (2.6) difiere de la realidad 
porque las caras del indentador se encuentran sometidas a un continuo desgaste. Por este 
motivo, el área de contacto es función de la penetración, y el indentador debe ser calibrado 
con un material estándar regularmente. 
El valor de dureza del material, se calcula dividiendo la carga máxima por el área de 
contacto: 
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           (2.7) 
Si se comparan los valores de dureza obtenidos mediante nanoindentación y 
microindentación, se puede observar que estos valores difieren. Este fenómeno es debido a 
que en el cálculo de la dureza por nanoindentación emplea el área de contacto antes de 
producirse la descarga del material, incluyendo la componente elástica. Por el contrario, la 
definición de dureza Vickers utiliza la verdadera área de contacto y esta es medida después 
de la descarga (área remanente en el material [31].  
El módulo de Young reducido (Er), se puede calcular como: 
   
√  
  √ 
          (2.8) 
siendo  igual a 1 para un indentador esférico y 1,034 para un indentador Berkovich. Una 
vez calculado el módulo de Young reducido y mediante la siguiente expresión, se determina 
el módulo de Young del material de interés [32]: 
   [
    
 
  
 
    
 
]
  
        (2.9) 
donde  es el coeficiente de Poisson, E el módulo de Young, y el subíndice i hace referencia 
a las propiedades del indentador (Ei = 1141 GPa, y i = 0,07) [32] 
2.4.3. Calibración del área de contacto: 
Como hemos comentado anteriormente existen diferentes factores que pueden alterar los 
datos reales de indentación como es la geometría del indentador, la compliance o rigidez del 
equipo para ello se calibra el nanoindentador mediante una muestra de material homogéneo 
y de propiedades mecánicas conocidas. En nuestro caso utilizamos una muestra de fused 
silica. 
La calibración del equipo y del indentador mediante fused sílica se ha seleccionado por 
varias razones, una de ellas es que este material es homogéneo,no tiene apilamiento y por 
sus valores bajos de H(9.5GPa) y E(72GPa) son bien conocidos. [33] 
Con este equipo se puede controlar y medir el “harmonic load”, la amplitud de oscilaciones 
de la señal de carga. 
2.4.4. Método estadístico para la determinación de las propiedades 
mecánicas 
El método estadístico se puede utilizar para materiales heterogéneos con propiedades 
mecánicas diferentes. Podemos encontrarnos en dos escenarios diferentes, en primer lugar 
la huella residual es mayor al tamaño de las inclusiones y el otro escenario correspondería 
cuando la huella residual sea menor a las inclusiones de estudio. En el primero nos 
proporcionará datos del material en conjunto y el segundo datos de las diferentes fases 
presentes en el material. Ver Figura 2.15 
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Figura 2.15 Ilustración del método estadístico. Imagen adaptada de [34] 
La clave de los resultados es la representación de las propiedades mecánicas a través de 
histogramas o diagramas de frecuencia. Para ello es necesario realizar amplio número de 
indentaciones a una determinada profundidad de indentación. Normalmente, lo 
suficientemente pequeñas para poder aislar las propiedades mecánicas de cada fase sin 
interaccionar con el volumen colindante. 
Una vez obtenidos los datos estos son tratados e interpretados por una aproximación 
estadística. Considerando la composición de la muestra con diferentes fases con una 
contraste suficiente entre sus propiedades mecánicas de cada fase. Primeramente, se 
deben de ordenar las propiedades mecánicas en orden creciente y calcular la frecuencia 
relativa correspondiente a cada medida. Dicha frecuencia se determina mediante la 
siguiente expresión: 
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           (2.10) 
∑     
 
            (2.11) 
donde NJ es el número de indentaciones en la fase de indentaciones J, que puede ser 
identificada por la diferencia en propiedades;    es la fracción de volumen de la fase de 
material distinto mecánicamente [1]. Realizamos una distribución (Pj) de las propiedades 
mecánicas de estas fases asumiendo que obedece a una distribución gaussiana [35]. 
    
 
√    
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 )       (2.12) 
donde j es la desviación estándar y j es la media aritmética para cada número de las 
indentación (Nj) en la fase del material (j). 
La función de distribución acumulada se puede escribir como: 
    ∑
 
  
     (
    
√   
)       (2.13) 
donde x es la propiedad mecánica (H o E del eje x) xj es la propiedad de cada fase y fj es 
definida como la fracción relativa ocupada por cada fase en la región de estudio. 
   
  
 
           (2.14) 
∑   
 
               (2.15) 
Una vez obtenido el CDF experimental. Se aplica un procedimiento de deconvolución y las 
propiedades mecánicas de cada fase presentes en el material pueden ser estimadas. [35] 
La distribución del comportamiento mecánico representado como frecuencia se utiliza para 
el análisis de los datos de indentación en materiales compuestos. Si cada una de las fases 
presentes en el material posee propiedades diferentes, estas se pueden apreciar como 
picos en el diagrama de distribución. 
Pág. 44  Estado de la cuestión 
 
 
Figura 2.16 Representación del diagrama de distribución con determinados picos diferenciados. 
Estos picos están relacionados con las diferentes propiedades mecánicas de cada 
fase. Dependiendo del tamaño de las columnas de frecuencia, puede diferenciarse 
mejor o peor estos picos, por lo que para determinar los resultados sin influencia del 
tamaño de la columna se representan con una función de densidad, asumiendo que la 
función densidad es una aproximación correcta por distribución gaussiana. Los valores 
  
  y   
 , y las desviaciones estándares   
  y   
  para la distribución de H y E, se 
adquieren ajustando la función de distribución acumulada, CDF. Se deben de usar 
tantas funciones CDF como fases presentes en el material de estudio. La función error 
presenta una forma sigmoidal y viene definida por [36]: 
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Figura 2.17 Representación de los parámetros obtenidos a partir del ajuste de los puntos experimentales con la 
expresión 2.17 para las diferentes fases. 
Durante el proceso de deconvolución en la cual la ecuación (2.16) se utiliza para obtener el 
comportamiento mecánico de cada fase, se debe programar una serie de restricciones: la 
suma del área total (fi) o la fracción de superfice de cada fase se fija en 1 y el proceso de 
ajuste se programa para que se complete cuando la tolerancia x2 sea menor de 1x10-15. 
Como se ve en la Figura 2.17. 
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2.5. Estado del arte: propiedades mecánicas. 
El WC-Co tiene una alta rigidez comparable con otros materiales como el acero y la alúmina 
por otro lado tiene un módulo de Young que disminuye linealmente con el incremento del 
ligante metálico. Por consiguiente cabe esperar que la dureza y resistencia también 
decrezca con el contenido de cobalto aunque la dependencia no sea lineal [37]. 
En la Tabla 4 se resume las propiedades mecánicas (módulo de Young, coeficiente de 
Poisson, el esfuerzo de compresión, la dureza Vickers y la resistencia a la fractura) para 
cada una de las fases presentes en el metal duro [36] 
Tabla 4 Tabla resumen de las propiedades mecánicas generales para cada una de las fases presentes en el 
metal duro [36]. 
 
Módulo 
de Young 
(GPa) 
Coeficiente 
de Poisson 
(-) 
Esfuerzo de 
compresión 
(MPa) 
Dureza 
(HV 50) 
(GPa) 
Dureza 
(GPa) 
 
Resistencia a 
la fractura 
(MPa·m1/2) 
 
WC 
400-650 0.20 – 0.25 3000 – 9000 
7,35– 
21,58 
- 5 – 30 
Co 200  0,31-   - 2 -8  - 
2.5.1. Dureza y módulo de Young en función de la orientación cristalina 
French y coautores [38] y Pons [39], han realizado varios estudios de caracterización 
mecánica de sistemas WC-Co relacionando la dureza con su microestructura. French y 
Thomas [38] usaron indentadores Knoop para indentar en granos de WC con diferentes 
orientaciones cristalinas (planos basales y prismáticos), encontrando que la dureza podía 
fluctuar entre una orientación y otra un factor de 2. La Tabla 5 resume los valores de dureza 
determinados mediante un indentador Knoop para el plano basal y prismático: 
Tabla 5 Dureza Knoop para granos de WC en el plano basal y prismático. 
Orientación cristalina Dureza Knoop  
Plano basal, (0001) 2300-2500 
Plano prismático, (   ̅ ) 1000-2400 
Takahashy y Freise [40] utilizaron indentadores Vickers con una fuerza aplicada constante 
de 10N, obteniendo unos valores de dureza de 2100 HV10 para el plano basal y 1080 HV10 
para el prismático [   ̅ ]. Sin embargo, Pons [39] utilizando el mismo indentador a 10 N de 
carga aplicada obtuvo unos valores de dureza similares para los granos de WC próximos al 
plano basal, 1950 HV10. Por el contrario, para los granos prismáticos el valor obtenido fue de 
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1360 HV10. A cargas aplicadas de 20 N, Pons obtuvo unos valores de dureza de 2500 y 
1450 HV20 para el plano basal y prismático, respectivamente. 
Lee [41] estudio la dureza Knoop de WC con una carga de 10N en función de la temperatura 
y observó un fuerte efecto de orientación. En los granos de WC próximos al plano basal se 
obtuvo ~19GPa, mientras que en el prismático ~18GPa (con el eje más largo de Knoop 
perpendicular a la dirección <0001> y 8 GPa con el eje más largo de Knoop paralelo a la 
dirección <0001>. Recientemente, Bonache y coautores [32] realizó ensayos de 
nanoindentación en régimen de profundidad controlada a 30nm de profundidad (mediante el 
módulo DCM del indentador G200, Agilent Technologies) para medir la dureza y módulo de 
Young de granos de WC con diferentes orientaciones cristalográficas. Los valores de dureza 
y módulo de indentación para el plano prismático de WC se encuentran comprendidos entre 
40-50 GPa y 700-900GPa, respectivamente. Sin embargo, dichos valores descienden a 
valores de 25-30 GPa y 450-440GPa para el plano basal. 
Tal y como creen todos los autores reportados hasta el momento, estos estudios muestran 
como hay una claro efecto de tamaño de indentación (ISE indentation size effect). Como se 
muestra en la Figura 2.18 El valor de la dureza tiende a aumentar a medida que la carga 
aplicada disminuye. Este efecto es más marcado en indentaciones en el plano primatico y 
más aun usando un indentador Knoop alineado en determinadas direcciones 
cristalográficas. 
 
Figura 2.18 Resumen comparativo de microdurezas en GPa para el plano basal (Izquierda) y el plano prismático 
(derecha) (1kgf=10N) [37]. 
En las Tabla 6 y Tabla 7 se resumen los datos bibliográficos de dureza (H) y módulo de 
Young (E) determinados mediante indentación para los principales planos cristalinos del WC 
(plano basal      ), plano prismático     ̅ ) y plano piramidal     ̅  ). Se observa como 
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las durezas en el plano basal son ligeramente mayores a fuerzas menores y esta diferencia 
se ve más evidente en el plano prismático. 
Tabla 6 Resumen de las propiedades mecánicas de dureza (H) y módulo de Young (E) para el plano 
basal(0001).  
 Indentador S/h régimen H (GPa) 
H(GPa)  
E (GPa)  
Duszová, Annamaria [8] Berkovich mN 40,4 
 
674  
Bonache et al [32] Berkovich 30nm 25-30 
 
450-550  
Cuadrado et al [42] Berkovich >0.25N 20 
 
-  
Takahashy and Freise [40] Vickers 10N  
20,59 
-  
Roebuck et al [13] Berkovich 0,4N 55 
 
-  
Pons [39] Vickers 1N  
19,12 
-  
French and Thomas [38] Knoop    
22,55-24,52 
-  
    
 
  
 
Tabla 7 Resumen de las propiedades mecánicas de dureza (H) y módulo de Young (E) para el plano prismático 
    ̅ ). 
 Indentador 
S/h 
régimen 
H (GPa) 
H(GPa) 
Hv, Hk 
E 
(GPa) 
 
Duszová, Annamaria [8] Berkovich mN 32,8  542  
Bonache [32]    ̅ ) Berkovich 30nm 40-55  
700-
900 
 
Cuadrado et al     ̅ )    ̅  ) [42] Berkovich >0.25N 17  -  
Takahashy and Freise     ̅ ) [40] Vickers 10N  10,59 -  
Roebuck et al [13] Berkovich 0,4N 25  -  
Pons [39] Vickers 1N  13,34 -  
French and Thomas     ̅ ) [38] Knoop -  9,81-23,54 -  
       
Gee et al [43] fue probablemente de los primeros en utilizar la técnica de nanoindentación 
para la determinación de propiedades mecánicas de los fases del WC-Co a una escala 
local. 
2.5.2. Mecanismos de deformación plástica. 
Las dislocaciones son uno de los principales sistemas de deformación de los materiales, y 
es esencial su conocimiento para entender las propiedades físicas y mecánicas de los 
sólidos cristalinos. Estas dislocaciones son una clase importante de defectos en los sólidos 
cristalinos. En el caso del carburo de wolframio cuya estructura cristalina es (hcp), presenta 
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una relación c/a de 0,976 [37]. Las estructuras hexagonales presentan principalmente tres 
planos de deformación: plano basal (0001), plano prismático de primer y segundo orden, así 
como los planos piramidales de primer y segundo orden, aunque estos últimos solo se 
activan a temperaturas elevadas. La Figura 2.19, muestra una representación gráfica de los 
diferentes planos principales de deformación en las estructuras (hcp) y direcciones mediante 
el vector de Burger. 
 
Figura 2.19 Representación de los diferentes planos de deslizamiento y vector de Burger, de 
izquierda a derecha: plano basal, prismático, piramidal primer orden y piramidal de segundo orden. 
La Tabla 8 resume el sistema de deslizamiento, dirección así como el vector de Burgers 
para cada plano cristalino [44]. 
Tabla 8 Plano, dirección y vector de Burgers para cada plano cristalino.  
Plano cristalino Dirección Vector de Burgers 
Plano basal, (0001)     ̅   1/3<   ̅ > 
Plano prismático,     ̅ )     ̅   1/3<   ̅ > 
Plano piramidal π1    ̅ )     ̅   1/3<   ̅ > 
Plano piramidal π2     ̅ ̅   1/3<   ̅ > 
A modo de resumen, los granos de WC tienen la habilidad de deformar sin fractura frágil 
mediante micro agrietamiento. Por consiguiente el principal mecanismo de deformación 
plástica es el movimiento de dislocaciones en el plano basal. Dichas dislocaciones son 
fácilmente observables mediante microscopia electrónica de transmisión (TEM). 
2.5.3. Mecanismos de fractura 
El WC presenta una fractura frágil debido a su estructura hexagonal compatcta, teniendo 3 
sistema de deslizamiento. Esto es debido a su bajo número de sistemas de deslizamiento.  
El WC puede presentar una fractura transgranular o intergranular. En los planos (1010) 
suele existir una tendencia a fracturarse de forma intergranular y suele haber una 
deformación plástica significativa cerca de dichos planos [13]. 
Liu y col. muestran que para diferentes WC-Co con diferentes contenidos en cobalto existen 
diferentes tamaños de grano crítico (Rc)y diferentes recorridos medios libre crítico (Mc). Rc y 
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Mc actúan como criterio que determina el comportamiento del crecimiento de grietas. 
Cuando la M<Mc o los tamaños de grano R<Rc, las grietas crecerán preferentemente a 
través del Co lo tanto de forma intergranular (entre granos), cuando M>Mc o R>Rc ocurre de 
forma transgranular (a través del grano) en cambio cuando M=Mc o R=Rc hay una 
concurrencia de fractura transgranular y intergranular. Rc y Mc disminuye con el aumento de 
contenido en cobalto, seguido por un incremento de la resistencia a fractura [9]. 
La resistencia a fractura transgranular es significativamente más baja que la intergranular, lo 
que indica que la deformación de WC es más sensible que la del cobalto. Esto puede ser 
interpretado como resultado de que la energía de deformación en el segundo caso M>Mc o 
R>Rc es mayor. Desde el punto de vista de teoría de dislocaciones, tamaños de grano 
mayores de WC, mayor será la tensión de la compresión en las dislocaciones provocado por 
las dislocaciones en la interfase de WC/Co y es más probable la fractura transgranular. 
Existe una relación directamente proporcional entre la energía de deformación dúctil y el 
camino libre medio del cobalto Mc y el tamaño de grano Rc para determinar el 
comportamiento del WC-Co. [9] 
La diferencia de coeficiente de expansión térmica entre el Co y WC provoca que la zona 
alrededor del grano sea una zona donde se concentras los defectos como segregados 
heterogéneos poros y agrietamiento superficial. [9] 
El cobalto en los metales duros está presente en (fcc) que es inestable a temperatura 
ambiente, y como resultado hay una alta presencia de defectos de apilamiento en estado no 
deformado. La energía para transformar a (hcp) es menor y está acompañada por una 
formación de maclas las cuales tienen lugar durante la deformación.  
Trayectoria de grieta: como se ilustra en la Figura 2.20 puede ser: A través de la matriz 
(mayor consumo de energía),cerca de la interfase matriz/carburo, entre carburos por último 
por los carburos (transgranular). 
 
Figura 2.20 diferentes tipos de rotura del WC-Co a) a través de la matriz b) en la interfase carburo-Co c) entre 
carburos d) transgranular.  
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3. Procedimiento experimental 
3.1. Preparación muestras 
Las muestras de estudio han sido suministradas por Sandvik Hard Materials (Coventry, 
Reino Unido). Las superficies de las muestras han sido preparadas mediante un pulido 
mecánico-químico para su posterior estudio cristalográfico mediante EBSD y su posterior 
ensayo de nanoindentación. A continuación, los mecanismos de deformación inducidos por 
el campo complejo de tensiones creado por el indentador Berkovich han sido observados 
tanto a nivel superficial mediante AFM y FE-SEM, así como a nivel sub-superficial mediante 
FIB, tomografía FIB y su posterior reconstrucción mediante el programa informático Avizo 
8.0.  
 
3.1.1. Preparación superficial de las muestras 
Las muestras de estudio han sido subministradas en forma de barra por SANDVIK Hard 
Material (Coventry, Reino Unido) Posteriormente, se han cortado con un disco de diamante 
usando la cortadora Miniton (Struers) y obteniendo unas probetas finales con unas 
dimensiones de 10x5x5 mm3. 
Posteriormente, las probetas han sido embutidas en una embutidora LaboPress3 (Struers), 
(usando una resina termoplástica (Polyfast de Struers) con el objetivo de acondicionar la 
superficie de las muestras de estudio y obtener una superficie plano paralela. Las 
condiciones de fuerza aplicada, tiempo y temperatura durante el proceso de embutición son:  
i) proceso de calentamiento: 20 N durante 6 min. a 180 ºC. 
ii) proceso de enfriamiento: 0 N durante 3 min. a 20ºC. Utilizando un flujo constante de 
agua alrededor del molde como fluido refrigerante. 
Posteriormente, se ha procedido a pulir las dos muestras de estudio. Durante el proceso de 
pulido se aplicó una velocidad constante de pulido de 150 rpm constante a 15 N de carga 
aplicada. La Figura 3.1 resume el proceso de pulido utilizado:  
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Figura 3.1 Esquema proceso de pulido. 
Debido a que los granos cerámicos del WC presentan una mayor dureza que el ligante 
metálico, durante el pulido con sílice coloidal se pulen únicamente los granos de WC 
alcanzando niveles de rugosidad inferior a los 10 nm. Sin embargo para el cobalto al ser 
más blando queda a una altura inferior, en nuestro caso al estudiar únicamente las 
propiedades del WC no nos altera los valores de dureza reportados en este estudio. 
 
 
  
Paño de 
pulido 30m 
t=10min
  
Pasta de 
diamante 
de 30 m 
Paño de 
pulido 6 m  
t=15min
  
Pasta de 
diamante 
de 6 m 
Paño de 
pulido 3 m 
t=20min 
Pasta de 
diamante 
de 3 m 
Paño de 
pulido 
t=25min 
Sílice 
coloidal 
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3.2. Análisis microestructural 
Para el análisis microestructural se ha realizado el estudio mediante EBSD con el objetivo 
de extraer la orientación cristalina de los granos de WC. 
3.2.1. Difracción de electrones retrodispersados, EBSD 
La difracción de electrones retrodispersados (EBSD, Electron backscatter diffaction) basada 
en la adquisición de patrones de difracción en el microscopio electrónico de barrido (SEM) 
es ampliamente utilizada para la caracterización microestructural proporcionando 
información de su textura, estructura, deformación, etc. 
3.2.1.1. Contexto histórico 
El descubrimiento de los fundamentos de difracción en el cual el EBSD está basado se data 
en 1928 por Shoji Nishikawa y Seishi Kikuchi los cuales direccionaron un haz de electrones 
50 keV a una cara de la sección de calcita a un ángulo de 6º, obteniendo unos patrones en 
una lámina de fosforo [45] En 1976 se obtuvieron algunos de los patrones más comunes. En 
las siguientes décadas se fue mejorando el sistema de obtención de dichos patrones. 
En 1984 Dingley utilizo pantalla de fosforo y una cámara de TV pero le añadió un indexador 
asistido por ordenador. Éste fue uno de los mayores avances y se convirtió en los modelos 
de EBSD de hoy en día. En 1986 se realizó el primer producto comercial utilizando el 
software y hardware de Dingley. Pero la técnica era muy lenta, hasta que en 1992 se 
empezó a utilizar el trasformador Hough, técnica para la detección de figuras en imágenes 
digitales, que permitía detectar automáticamente las bandas de difracción [45] 
3.2.1.2. Características generales 
El EBSD es una técnica superficial que permite determinar la orientación cristalográfica en la 
región de estudio a partir de la difracción de los electrones generando unos patrones 
conocidos como bandas o líneas de Kikuchi (dichos patrones son considerados como 
proyecciones geométricas de las planos cristalinos en un cristal). 
Una de las principales características del EBSD es que nos permite un análisis 
cristalográfico rápido y automatizado. Conjuntamente con la técnica de análisis de 
fluorescencia de rayos X por energía dispersiva (EDS) permite detectar la composición, la 
orientación y la estructura cristalina de la superficie de interés.  
La señal de difracción captada por EBSD procede de la capa más superficial del material 
(aproximadamente de los 5-50 nm) del cristal para ello es esencial que esta capa se 
mantenga libre de defectos (tales como deformaciones inducidas durante el proceso de 
pulido, etc) de contaminación u oxidación. Esto hace que la preparación de la muestra sea 
crítica para obtener buenos datos por EBSD, el hecho de que la muestra debe estar tildada 
a 70º significa que la topografía de la muestra debe mantenerse en un mínimo absoluto para 
prevenir problemas de sombras. [40] 
3.2.1.3. Esquema general 
Como se puede observar en la Figura 3.2 (a) la muestra de estudio se coloca en el interior 
de la cámara de SEM con un ángulo relativo al haz de los electrones incidentes en la 
superficie de interés de 70º. Este haz de electrones impacta sobre la muestra y los 
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electrones retrodispersados pierden energía y esta es canalizada y sujeta a diferencias de 
camino generando interferencias constructivas y destructivas, solo aquellos electrones que 
satisfagan las condiciones de Bragg1 para un plano cristalino son canalizados y muestran 
las bandas de kikuchi. La cámara que capta dichas interferencias se sitúa a una corta 
distancia de la muestra, permitiendo la correcta observación de los patrones difractados.  
 
Figura 3.2 Esquema EBSD, (a) geometría para la muestra, (b) sistema completo [40]. 
El detector es esencialmente una cámara equipada con un capturador de marco digital. La 
pantalla de fosforo convierte los electrones difractados en luz apto para que la CCD 
(dispositivo de carga acoplada) lo detecte. 
La información generada mediante el análisis cristalográfico es evaluada mediante la base 
de datos presente en el programa informático, permitiendo indexar las líneas de kikuchi 
(descritas en detalle en la sección 3.2.1.4).  
                                               
 
 
1
 Bragg: la condición de Bragg define las condiciones de difracción para que ocurran. Éstas pueden 
ser expresadas como: nλ=2dhkil sinθB , siendo θB el ángulo de Bragg, n es el orden de difracción, dhkil 
el espaciado interplanar para el plano hkil, λ es la longitud de onda de la radiación incidente para 
electrones SEM λ=0,38/(kv)1/2 
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Además con el software de análisis de datos (Channel 5) es posible identificar las fases, 
tamaño de grano, posiciones relativas de los límites de grano, agregados poli cristalinos, etc.  
3.2.1.4. Líneas de Kikuchi 
El EBSD se basa en las líneas de Kikuchi que han sido observadas, por primera vez, en el 
microscopio electrónico de transmisión (TEM).Dichas líneas nos permiten conocer la 
orientación local en un determinado grano. La Figura 3.3, nos muestra un esquema del 
dispositivo de los elementos en un SEM para la observación y caracterización de las líneas 
de kikuchi. 
 
Figura 3.3 (a) Esquema del dispositivo de los elementos en SEM para la formación de Líneas de Kikuchi (b) 
Ejemplo de los patrones indexados de las líneas de Kikuchi, EBSP que figura en la pantalla del 
ordenador conectado con el SEM-EBSD. 
Las bandas de kikuchi son tratadas mediante un programa informático mediante el método 
de Lassen et. al., permitiendo la determinación de la orientación cristalográfica local. 
Además, el programa informático permite determinar: los límites de grano, bordes 
especiales (maclas, CSL “coincide site lattice”, etc), fases presentes en la región de interés, 
los ángulos de Euler, etc. El programa informático (Channel 5) asociado al EBSD nos 
permite extraer de una manera directa mediante tratamiento matemático y estadístico: 
mapas de desorientación, histogramas de desorientación y/o tamaño de grano, figuras de 
polo, entre otros. 
3.2.1.5. Ángulos de Euler 
Los ángulos de Euler nos permiten extraer de una manera directa los índices de Miller 
utilizando el método de Bunge. Este método consiste en determinar tres rotaciones de los 
ejes de referencia para determinar la rotación del cristal, los ángulos de Euler, φ1 es el 
primer ángulo de giro y se realiza en sentido antihorario alrededor del eje [001], Φ es la 
segunda rotación y se realiza alrededor del eje [010] y φ2 es el giro final y se realiza en 
sentido antihorario alrededor del eje[001] tal y como se muestra en la Figura 3.4. 
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Figura 3.4 Rotación de los ángulos de Euler de acuerdo con la convención de Bunge. 
A partir de dichos ángulos y mediante Channel 5 , nos permite determinar de manera directa 
los índicies de Miller de cada grano de carburo de Wolframio de estudio. 
3.2.1.6. Información que nos proporciona 
 
Figura 3.5 Imágenes de EBSD obtenidas mediante Channel 5 (a) imagen de calidad (QI), (b) imagen de 
calidad + fases. El color verde hace referencia a los granos de WC,(c) imagen Inversa de polos(IPF) o 
imagen de orientación cristalina, (d) ángulos de Euler f 
A continuación se detallará cada mapa que nos proporciona el EBSD en detalle: 
Imagen de calidad (Figura 3.2 a)): nos proporciona una imagen de la microestructura, 
asimismo nos da información sobre la calidad de los electrones una vez han incidido sobre 
la región de estudio. El contraste en este mapa puede depender de la fase, deformación, 
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topografía y bordes de grano. El más común se basa en la intensidad de difracción de los 
patrones. Obteniendo un color más claro a las intensidades más altas y un color más oscuro 
a intensidades menores. 
Imagen de fases (Figura 3.2b)): nos proporciona información sobre las diferentes fases 
presentes en la región de interés. 
Imagen de figura de polos (Figura 3.2c)): nos proporciona un mapa de orientaciones 
mediante color, que ajusta los colores rojo azul y verde para cada plano <0001>, <   ̅ > o 
<  ̅ ̅ > basal prismático y piramidal cuando son paralelos a la dirección de proyección del 
IPF (dirección normal de la superficie. Orientaciones intermedias son coloreadas por mezcla 
de estos tres. Pero tiene sus limitaciones y no es capaz de distinguir la rotación de dos 
granos con los ejes paralelos. Este tipo de mapas es muy útil para observar materiales 
texturados. 
Ángulos de Euler(Figura 3.2d)): es básicamente un mapa de orientación que utiliza una 
escala de color para los ángulos de Euler. Los ángulos Euler son un conjunto de tres 
ángulos utilizados para describir la orientación cristalográfica del cristal relativo a un sistema 
de coordenadas. El valor de cada ángulo de Euler es individualmente unido a una escala de 
color normalmente rojo, verde y azul para los ángulos φ1, Φ, y φ2 , respectivamente. A partir 
de los ángulos de Euler se puede extraer de manera directa los índices de Miller para los 
granos de estudio. 
3.2.1.7. Procedimiento experimental 
La observación de la microestructura por EBSD se realizó con el equipo JEOL 7001F 
(microscopio electrónico de barrido de alto campo FE-SEM) y el software Channel 5. 
Utilizando un voltaje de aceleración de 15-20kV, una corriente de sonda de 11 nA y una 
distancia de trabajo de 10 m. 
Los mapas de EBSD de WC-Co realizadas con un paso de 0.2 m. Los mapas son de un 
tamaño de entre 10—400 m. 
Las imágenes obtenidas mediante EBSD son tratadas mediante el programa Channel 5  
Con el objetivo de obtener una elevada indexación, se ha tenido especial cuidado en la 
preparación de las muestras. Principalmente en su planaridad ya que la muestra es tildada a 
70º y pequeñas variaciones de profundidad (tales como las rayas de pulido, los límites de 
grano, etc.) puede ocasionar una mala indexación y como consecuencia una pérdida de 
información. Asimismo se ha escogido con cuidado la fuerza aplicada durante el proceso de 
pulildo con el objetivo de reducir la deformación introducida en el material durante el proceso 
de pulido. Una vez pulida, la muestra se ha montado en un soporte metálico mediante 
pintura de plata la cual actúa como pegamento así como aumentar la conducción en la 
interfase (muestra/soporte). Dicho proceso, produce una mejora en la transmisión de 
corriente evitando quemar la muestra mediante el proceso experimental.  
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3.3. Observación superficial 
3.3.1. Microscopia de Fuerzas Atómicas, AFM 
La microscopía de fuerzas atómicas (AFM) tiene un amplio potencial y aplicaciones porque 
pueden usarse para obtener imágenes independientemente de la conductividad y la 
rugosidad de su superficie. El número de aplicaciones para el AFM se disparó desde su 
invención en 1986 y actualmente abre un amplio abanico de aplicaciones tales como 
ciencias de la vida, ciencias de los materiales, electroquímica, ciencia de los polímeros, la 
biofísica, la nanotecnología y la biotecnología. 
3.3.1.1. Esquema general 
El equipo de AFM está compuesto por dos partes diferenciadas, el sistema de control y el 
AFM propiamente dicho. El sistema de control se compone por el software, ordenador, y los 
módulos electrónicos como se ve en la Figura 3.6. El AFM está colocado dentro de una 
cámara de aislamiento lumínico y acústico para disminuir el ruido en la zona de observación. 
 
Figura 3.6 Esquema general del AFM, (Dimension D3100, Bruker) 
Como se muestra en la Figura 3.7 el AFM está compuesto por un cabezal donde tiene 
integrado el láser, un tornillo para la fijación del cabezal, el sistema dispone de un sistema 
de fijación de muestras a la placa soporte mediante vacío. Para facilitar la colocación de la 
muestra está equipado con un mando manual para desplazar la placa de soporte y por 
último la cámara óptica que permite la visualización de la zona a estudiar así como de la 
punta AFM. 
Ordenador 
Módulos 
electrónicos 
Cámara de 
aislamiento 
AFM 
Mesa de 
trabajo 
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Figura 3.7 Vista general del cabezal AFM. 
El portamuestras puede albergar muestras de tamaños de por encima de los 15 cm y con un 
tamaño de escaneo de unas 100 m2 en los ejes X e Y, y de alrededor de 8.39 m en el eje 
Z. 
La resolución vertical es del orden de los nanómetros y está relacionada con el radio de la 
punta (≈9nm). Esta técnica permite distinguir detalles tridimensionales en la superficie de la 
muestra con una amplificación de varios millones de veces. 
3.3.1.2. Funcionamiento teórico 
El AFM funciona mediante una punta en voladizo en contacto con la superficie que se va a 
estudiar. Una fuerza de repulsión iónica es generada por el contacto de la punta con la 
superficie, provocando que se doble ligeramente el voladizo. La cantidad de flexión, medida 
por un láser es reflejado hacia un foto detector, de esta forma se puede calcular la flexión de 
la palanca manteniendo una fuerza constante entre la punta y superficie mientras esta 
escanea la superficie, el movimiento vertical de la punta sigue el perfil de la superficie y nos 
subministra una imagen de topografía de la región de interés. 
El AFM puede trabajar en tres modos diferentes: 
 Modo contacto: La fuerza entre la punta y la muestra se mantiene contante y se 
obtiene la imagen de la superficie. Las ventajas de este modo es que el escaneo es 
más rápido, bueno para muestras rugosas, utilizado en análisis de fricción etc. En 
este modo de trabajo, las fuerzas aplicadas pueden deformar/dañar la superficie de 
las muestras de estudio. 
 Modo contacto intermitente: Este modo es parecido a modo contacto pero en este 
caso la punta vibra a su frecuencia de resonancia de modo que la punta entra en 
contacto con la superfice en la posición más baja de oscilación. Manteniendo esta 
frecuencia de oscilación se puede obtener la imagen de la superficie. Las ventajas 
de este modo es que se pueden obtener una elevada resolución, de muestras 
blandas, muestras biológicas y para imágenes en líquidos. 
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 Modo no contacto: en este modo el cantiléver principalmente sufre las fuerzas de 
atracción de Van der Waals. la separación de la punta con la superficie es de 
alrededor 0.1-10nm. Las principales ventajas de este modo de trabajo es que la 
punta ejerce fuerzas extremadamente bajas sobre la muestra (10-12N) aunque la 
resolución obtenida es muy baja y puede sufrir interferencia entre el oscilador y la 
capa contamina, también la mayoría de veces suele necesitar un alto vacío para 
obtener buenas imágenes. 
 
Figura 3.8 Esquema funcionamiento AFM y modos de trabajo. 
3.3.1.3. Información que nos proporciona 
Mediante el AFM, se pueden estudiar: 
• Imágenes de topografía (2D y 3D), de error y de fase, 
• estudiar la rugosidad a través de parámetros tales como el Ra y el RMS, 
• hacer perfiles a partir de las imágenes topográficas,  
• permite hacer mapas de rigidez, 
• etc. 
3.3.1.4. Punta de AFM 
Existen diferentes tipos de punta para AFM dependiendo del modo de trabajo (contacto, no 
contacto, líquido, etc.). Asimismo las puntas de AFM pueden estar realizadas en diferentes 
materiales y geometrías dependiendo de las necesidades.  
Las más comunes (Figura 3.9) son de sílice monolítica micromecanizadas las cuales tienen 
una gran uniformidad y un radio de punta agudo. Aunque existen otras formas, la más 
utilizada es la piramidal o cónica con un radio menor de los 10nm a los 2nm en caso de 
modelos de alta definición con ratios de 3:5:1)Fuente especificada no válida. 
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Figura 3.9. Imagen de punta de AFM observada mediante SEM y el soporte de la punta AFM( también conocido 
como cantiléver) 
El cantiléver mayoritariamente esta realizado en sílice monolítica y son fabricadas por 
proceso gravado húmedo anisotrópico que le confiere al cantiléver una geometría 
trapezoidal con paredes de ángulos de 55º. Un grosor de 35-45 m, la superficie del 
cantiléver ayuda a reflejar completamente la señal de láser y minimiza la reflexión y 
dispersión del láser en la superficie de la muestra. 
La punta de AFM se fija en el extremo más alejado (ver Figura 3.9 (izquierda)) a unas 5-15 
micras del extremo. 
3.3.1.5. Ventajas/Inconvenientes respecto otras técnicas de caracterización.  
Como se muestra en la Tabla 9 esta técnica presenta una serie de ventajas frente a otras 
técnicas de caracterización superficiales tales como el TEM, SEM y el microscopio óptico 
que la convierten en una técnica altamente utilizada entre los investigadores. El AFM 
proporciona información de alta resolución (del orden de los nm) con muestras con muy 
poca necesidad de preparación. Asimismo, dicha técnica permite hacer ensayos de 
deformación in-situ, experimentos en líquidos, a diferentes temperaturas (hasta 400ºC) y nos 
permite trabajar con diferentes atmósferas controladas.  
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Tabla 9 Comparación de AFM con otras técnicas de caracterización. 
 
AFM TEM SEM Óptico 
Resolución máxima Atómico Atómico 1's nm 100's nm 
Coste máquina (x 1.000 $) 100-200 500 o mayor 200-400 10-50 
Medio de imagen  
Aire, líquido, 
vacío, gas 
especial  
Vacío Vacío 
Aire, 
líquido 
In-situ Sí Sí Sí Sí 
En fluido Sí No No Sí 
Preparación de la muestra Fácil Difícil Fácil Fácil 
3.3.1.6. Procedimiento experimental 
El AFM en este proyecto final de carrera se ha utilizado para: 
- Observar los mecanismos de deformación plástica activados a 200 y 1000 nm de 
profundidad de indentación,  
- determinar la velocidad de pulido en el WC-Co, a partir del pulido secuencial en las 
huellas Vickers residuales, y realizar una tomografía AFM de una pequeña matriz de 
nueve indentaciones realizadas a 1000 nm de profundidad máxima para observar los 
micromecanismos de fractura y deformación activados por indentación. 
Este estudio se ha realizado mediante un equipo Dimension D3100 (Bruker), se ha 
trabajado en modo contacto discontinuo con puntas de SiO2 (radio aproximado de 9 nm). 
Las imágenes así como los perfiles de las huellas residuales han sido tratadas mediante el 
programa informático WSxM [47],  
3.3.2. Microscopia electrónica de barrido de alto campo, FE-SEM 
El microscopio electrónico de barrido (SEM) es aquel que utiliza un filamento que genera un 
haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen. Dispone de diferentes 
detectores que recogen los electrones generados de la interacción con la superficie de la 
misma.  Este equipo puede estar equipado con un cañón de emisión de campo, proporciona 
haces de electrones de alta y baja energía más focalizados, lo que permite mejorar la 
resolución espacial, minimizar cargas sobre el espécimen a observar, causando además 
menos daños en muestras sensibles. Posee una gran profundidad de campo, la cual 
permite que se enfoque a la vez una gran parte de la muestra. También produce imágenes 
de alta resolución. La preparación de las muestras es relativamente fácil pues la mayoría de 
SEM sólo requiere que éstas sean conductoras. 
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3.3.2.1. Funcionamiento teórico 
Los electrones acelerados salen del cañón, y se enfocan mediante la lente condensadora y 
objetivo, cuya función es reducir la imagen del filamento, de manera que incida en la 
muestra un haz de electrones lo más pequeño posible (para así tener una mejor resolución). 
Con las bobinas deflectoras se barre este fino haz de electrones sobre la muestra, punto por 
punto y línea por línea. Su resolución está entre 4 y 20 nm, dependiendo del microscopio. 
Cuando el haz incide sobre la muestra, se producen muchas interacciones entre los 
electrones del mismo haz, y los átomos de la muestra. Por otra parte, la energía que pierden 
los electrones al "chocar" contra la muestra puede hacer que otros electrones salgan 
despedidos (electrones secundarios), y producir rayos X, electrones Auger, etc. El más 
común de éstos es el que detecta electrones secundarios, y es con él que se hace la 
mayoría de las imágenes en los microscopios de barrido. También podemos adquirir la 
señal de rayos X que se produce cuando se desprenden estos mismos de la muestra, y 
posteriormente hacer un análisis de la composición de la muestra. 
Los electrones secundarios (BSE Back-scattered electrons ) son electrones que impactan y 
son reflejados por la superficie de la muestra por dispersión elástica. La señal de los BSE 
está fuertemente relacionada con el número atómico Z de la muestra. Las imágenes de BSE 
pueden darnos información sobre la distribución de diferentes elementos en la muestra. 
 
 
Figura 3.10 imagen del conjunto SEM/FIB. 
3.3.2.2. Esquema general. 
El FE-SEM dispone de un sistema de control compuesto por el software y ordenador que 
nos permite la visualización, control de parámetros de ensayo, movimiento dentro de la 
cámara y adquisición de imágenes. 
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Figura 3.11 Esquema columnas FIB/SEM [48]. 
Además, el FE-SEM utilizado para este proyecto final de carrera está compuesto por la 
cámara, portamuestras, dos columnas: una de iones (FIB) y otra de electrones (SEM) y un 
conjunto de inyectadoras de gas. El ángulo entre la columna de electrones y la de iones es 
de unos 54º con el fin de poder trabajar de manera conjunta. 
3.3.2.3. Procedimiento experimental 
Las imágenes de las huellas residuales de indentación se ha realizado mediante un FE-SEM 
( Zeiss Supra 40 FE-SEM) utilizando los detectores secundarios.  
Todas las muestras ha sido unidas al portamuestras metálico mediante pintura de plata, la 
cual facilita la conducción entre portamuestras metálico y la muestra a observar. Asimismo, 
este montaje nos permite retirar la muestra del portamuestras una vez se ha terminado la 
observación sin dañar y/ o contaminarla superficie de estudio. 
  
Columna FIB 
Sistema inyección 
de gas 
Columna SEM 
Sistema inyección 
de gas 
Porta muestras 
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3.4. Ensayos mecánicos 
Los ensayos mecánicos de indentación se han realizado con un nanoindentador XP (Agilent 
Technologies) equipado con una punta de indentación Berkovich. Las curvas de carga y 
descarga han sido analizadas mediante el algoritmo de Oliver y Pharr [28]. 
Como se ha comentado anteriormente para la realización de ensayos mecánicos mediante 
indentación debemos tener en cuenta la profundidad de indentación, el campo de 
deformación, espacio entre indentaciones entre otros parámetros que nos pueden alterar los 
valores de la medida. 
3.4.1.1. Espaciado entre indentaciones: 
Debemos tener en cuenta el campo de deformación elástico y plástico alrededor de la huella 
de indentación para que no haya interferencia entre los campos de deformación de las 
huellas residuales. 
Se debe calcular el espaciado mínimo, lo cual dependerá de la profundidad de indentación o 
de la fuerza aplicada. También se debe tener en cuenta el tamaño del grano ya que para 
realizar las medidas de dureza y módulo debemos asegurarnos de que el campo de 
deformación está dentro del grano indentado y no existe interferencia con la matriz. 
Tal y como demuestran G.Constantinides et al. [1] 
          ) 
Siendo h, la profundidad de indentación, a el radio de indentación, L la longitud de 
separación. D es una escala de longitud microestructural característica y d es el tamaño 
máximo microestructural/mecánico de la heterogeneidad contenida en el elemento de 
volumen representativo. 
Una buena estimación es que el tamaño característico del domino del material para una 
indentación está en el orden de máx.(h, a); aproximadamente de 3hmax para las 
indentaciones Berkovich. 
Los ensayos de indentación realizados durante este proyecto final de carrera, se han 
realizado a diferentes espaciados dependiendo del objetivo a realizar en cada caso:  
a) Huellas a 200 nm de profundidad máxima de indentación, se han realizado con un 
espaciado constante de 5m, y  
b) Huellas realizadas a 1000 nm de profundidad máxima de indentación, se realizaron 
con un espaciado constante de 10m. 
En ambos casos, la distancia entre huellas es mayor a lo que Constantinides propuso; por lo 
tanto los valores de dureza y módulo elástico no estarán afectados por el campo de 
deformación. 
3.4.1.2. Profundidad de indentación: 
a) Propiedades intrínsecas de los granos de carburo de Wolframio 
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Para asegurarnos de que las propiedades mecánicas obtenidas en el ensayo son las 
correspondientes a los granos de carburo de wolframio y que el campo de deformación 
plástico se encuentra confinado en el interior del grano debemos tener en cuenta la 
profundidad de indentación máxima (hmax) en relación con el tamaño característico del 
carburo de wolframio, D. Tal y como determina Constantinides y coautores [1], la 
profundidad de indentación debe ser como máximo 1/10 de el tamaño característico 
microestructural D. En tal caso, nos aseguramos que el campo de deformación plástico se 
encuentra confinado dentro del carburo de estudio. Esta regla, también es conocida como 
1/10 o como el método de Buckle [49] 
Para asegurarnos de que las propiedades mecánicas obtenidas en el ensayo son las del 
material indentado y no el sustrato debemos tener en cuenta la profundidad de indentación h 
en relación con el tamaño característico del carburo de wolframio D. tal y como determinan 
G.Constantinides et al, la profundidad de indentación debe ser como máximo 1/10 de el 
tamaño característico microestructural D con de obtener las propiedades mecánicas de la 
fase. Esta, también es conocida como 1/10- método de Buckle [49]. Es una primera 
estimación que en caso donde la diferencia de las propiedades mecánicas de las dos fases 
son significativas. 
  
  
 [     ] 
Siendo Ef el módulo de la fase dispersa y  Es del sustrato El método tiende a ser demasiado 
relajado -a mayores profundidades de indentación, la respuesta de la indentación interfiere 
con la microestructura, y se debe tener un especial cuidado en la interpretación de los 
resultados de indentación. 
 
Figura 3.12 Esquema de condiciones para obtener propiedades verdaderas. 
3.4.2. Procedimiento experimental nanoindentación. 
Para el proceso de indentación se montan las muestras en los cilindros de aluminio 
mediante cianocrilato. Posteriormente se calibra la función de área del indentador mediante 
un material patrón (sílica cuyo módulo de Young es bien conocido 72 GPa) 
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Mediante la ecuación de Sneddon (S = 2Eeff a) [50] se corrigieron los puntos de contacto 
ajustando la gráfica de modo que inicie en el punto donde la pendiente es constante. Al 
inicio de la gráfica obtenemos valores igual a 0 debidos a que el indentador no ha realizado 
contacto con la superficie. Esto es debido a que los carburos y el cobalto presentan 
diferentes alturas, a causa del tipo de pulido. En nuestro experimento de nanoindentación 
realizamos los ensayos a control de desplazamiento. Si tenemos los granos de WC a mayor 
altura que el Co las indentaciones que se realicen en esta zona tendrán unos datos iniciales 
donde la fuerza es 0 y no son significativos. 
 
3.4.2.1. Cálculo de H y E del material compuesto. 
Para determinar estadísticamente el módulo y dureza del compuesto se realizan 100 
indentaciones a control de desplazamiento con una profundidad de 1000nm y una 
separación entre ellas de 10m mediante indentador Berkovich. 
3.4.2.2. Cálculo de H y E del material compuesto 
Para determinar la dureza y el módulo de elasticidad del compuesto se realizan 100 
indentaciones con una profundidad máxima de indentación de 1000 nm y una separación 
entre ellas de 10 m mediante un indentador Berkovich. 
3.4.2.3. Anisotropía mecánica 
Para el estudio de la anisotropía mecánica de los carburos de wolframio, se han realizado 
17 indentaciones en granos de carburo con diferentes orientaciones cristalográficas. 
Previamente al ensayo mecánico por indentación de los granos se ha realizado un EBSD 
con el objetivo de determinar la orientación de cada uno de los carburos y realizar los 
ensayos de indentación en diferentes orientaciones cristalinas para el estudio de la 
anisotropía mecánica. Para estos experimentos el valor del módulo de elasticidad no será 
reportado, ya que el campo de deformación plástico a esta profundidad de indentación es 
mayor que el tamaño del carburo de interés. Por consiguiente el valor del módulo de 
elasticidad estará influenciado por el material que rodea el carburo de estudio. 
3.4.2.4. Método estadístico 
Para calcular la dureza (H) de forma estadística se necesita un volumen de datos lo más 
amplio posible (dependiendo del número de fases presentes en el material de interés), con 
este ensayo se pretende tener un determinado número de indentaciones que caigan dentro 
de los granos de carburo en diferentes orientaciones cristalinos, otros en la interfase y otros 
en el ligante metálico por lo que se realizaron 14 matrices de 10x10 indentaciones a 200 nm 
de profundidad máxima de indentación con una separación de 5 m entre indentaciones 
mediante un indentador Berkovich. 
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3.5. Observación sub-superficial 
3.5.1. Microscopio de haz de iones focalizados,FIB  
Mediante la estación de trabajo Zeiss Neon 40 con FIB/FE-SEM se puede hacer 
observaciones selectivas de muestras y deposición; tomografía 3D, preparación de láminas 
para microscopia electrónica de transmisión (TEM), microfabricación y análisis elemental. 
Como se ha explicado anteriormente (Ver apartado 3.3.2) el equipo puede ser utilizado en 
modo SEM y/o FIB en esta sección nos centraremos en el modo FIB. 
Para el estudio de las propiedades microestructurales del material a nivel sub-superficial se 
utiliza el FIB para la creación de trincheras y o tomografías. 
Los microscopios de haz de iones focalizados han sido comercializados desde hace 
aproximadamente 20 años, y hasta hace una década era poco común encontrarlos fuera de 
la industria de la microelectrónica. Sin embargo, actualmente, estos microscopios se 
encuentran en muchos laboratorios de Ciencia de los Materiales debido a su gran potencial. 
La versatilidad de este instrumento radica en aspectos tales como:  
 la posibilidad de preparar y observar directamente secciones transversales del 
material, 
  preparación de muestras para TEM y AP (Atom Probe), 
 posibilidad de obtener información microestructural en tres dimensiones y 
  nanofabricación de dispositivos y prototipos. 
3.5.1.1. Funcionamiento teórico 
La mayoría de equipos están formados por: un sistema de vacío, una fuente de iones, una 
columna iónica, un portamuestras, diferentes detectores (los más empleados son el EDS, 
EBDS y el STEM), un sistema de liberación de gases y un ordenador. 
Inicialmente, el equipo fue diseñado con una sola columna (Single Beam-FIB) que empleaba 
los iones tanto para visualizar como para hacer las trincheras. Sin embargo, estos sistemas 
presentaban diferentes limitaciones. A diferencia de un haz de electrones, el haz de iones no 
genera señales como RX o electrones retro dispersados (Back Scattered Electrons) que 
pueden ser empleados en la caracterización química y cristalográfica de la muestra. 
Posteriormente, se incorporó una columna electrónica conjuntamente con la iónica (Double 
Beam-FIB) para superar estas carencias además de poder visualizar el material a medida 
que se desbasta [51]. 
La sección transversal SEM (cross secction) es una de las aplicaciones más comunes 
donde la muestra es dispuesta de forma que el haz de iones impacta en dirección normal a 
la superficie. El área es bombardeada con los iones de forma que gradualmente se va 
retirando material con unas dimensiones normales del orden de las 20-30 m de ancho y 
10-15 m de largo. La imagen es realizada mediante SEM, para poder trabajar con las dos 
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columnas al mismo tiempo se necesita poner las dos columnas centradas con la muestra a 
una altura eucéntrica de aproximadamente 5 mm (distancia focal de la muestra con la lente 
del objetivo y es esencial para que el foco no se pierda cundo se inclina la muestra) donde 
los haces de los electrones e iones convergen, a unos 54º.  
3.5.1.2. Aplicaciones. 
La técnica FIB nos permite conocer la estructura a nivel sub-superficial del material 
pudiendo realizar trincheras, pilares, tomográficas, etc. para visualizar el material de forma 
transversal, también nos permite crear muestras para TEM, realizar microelectrónica 
mediante la adición o retirada de material. En este proyecto final de carrera se ha usado 
dicha técnica para hacer trincheras en el centro de huellas residuales con una profundidad 
de indentación de unos 200 nm. Asimismo para hacer tomografía de diferentes huellas con 
una profundidad máxima de indentación de 200 nm en granos individuales de carburo de 
wolframio y en huellas residuales de 1000 nm de profundidad. 
3.5.1.3. Tomografía FIB. 
Mediante la tomografía por microscopia de haz de iones focalizados (FIB) estudiamos la 
morfología de las grietas generadas y el campo de deformación no solo en la superficie sino 
en todo el volumen afectado por la indentación. 
Las grietas que se generan en un ensayo de nanoindentación se encuentran en la escala 
entre los nanómetros y las micras, lo que hace que su visualización por microscopía óptica 
sea difícil incluso si el material es transparente. Además, una observación subsuperficial 
muestra la existencia de diferentes tipos de grietas que pueden determinar el 
comportamiento mecánico del material. Ante la necesidad de visualizar estas grietas se han 
desarrollado técnicas de reconstrucción tridimensional, como la tomografía 3D, en las que 
se superan estas limitaciones. Recientemente, 
Diferentes proyectos realizados en UPC se centraron en determinar la morfología de las 
grietas formadas en un ensayo de indentación (Hertziana y Vickers) empleando la 
tomografía 3D [13]. 
Tradicionalmente, los métodos de caracterización estructural habían sido ópticos o 
electrónicos y por lo tanto la información obtenida provenía de secciones en dos 
dimensiones. Hoy en día, gracias tanto al desarrollo de diferentes técnicas que permiten 
segmentar el material automáticamente como al gran incremento conseguido en la potencia 
de los ordenadores han posibilitado que se pueda abordar el análisis de los materiales en 
3D.  
La reconstrucción tridimensional a partir de un conjunto de secciones en 2D es 
conceptualmente la técnica experimental 3D más simple de todas. Como se puede ver en la 
Figura 3.13 las imágenes de las secciones en 2D se obtienen de forma consecutiva y con 
aproximadamente el mismo espaciado entre ellas. Por este motivo, al retirar capas de 
material para obtener las imágenes 2D se considera una técnica fundamentalmente 
destructiva. 
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Figura 3.13 Obtención de imágenes SEM consecutivas mediante tomografía FIB. 
El tamaño característico que se puede analizar depende en gran medida de la resolución en 
la dirección de seccionado. A medida que las secciones tienen una distancia menor entre 
ellas la resolución aumenta, aunque también se hace cada vez más difícil eliminar 
espesores precisos de material. Empleando el método de pulido tradicional no se puede 
obtener una gran resolución (del orden de μm), además es un proceso lento y laborioso. Por 
este motivo se desarrolló un método alternativo de seccionado en serie empleando el 
DBFIB. [52] 
Uno de los principales incovenientes al utilizar dicha técnica, es el efecto cortina (Líneas 
verticales) que se forman justo por debajo de grietas o poros. Este efecto es fácilmente 
reconocible y puede ser evitado, o al menos reducido, empleando recubrimientos metálicos 
para suavizar la topografía del material o disminuyendo el tamaño de la apertura y llevando 
a cabo el desbaste final a corrientes más pequeñas. 
Otro efecto que puede aparecer en el proceso de tomografía FIB es la implantación de los 
iones de Ga+ en la superficie del material. Esto suele ocurrir cuando el haz de iones incide 
con el área de interés a un ángulo muy pequeño. Diferentes estudios muestran como los 
iones de galio llegan a una profundidad de unos pocos nanómetros y la concentración 
puede alcanzar el 20%. También se ha de tener en cuenta el daño que puede sufrir el 
material (casi siempre en materiales blandos) por el impacto de los iones. Los iones más 
energéticos penetran en la muestra creando defectos puntuales (vacantes e intersticios) que 
generan un gran número de dislocaciones. 
3.5.1.4. Procedimiento experimental. 
Normalmente suele depositarse in-situ una capa de platino del orden de 1m de espesor en 
la zona de estudio usando como precursor gas de Pt organometálico. La banda de platino 
protege la superficie del daño inducido por el haz de iones durante los posteriores pasos de 
desbaste y/o pulido y obtención de imágenes proporcionando un borde afilado en la sección 
transversal y reduciendo el efecto cortina.  
Inicialmente, se utilizan elevadas corrientes (del orden de los 20 nA) con el objetivo de abrir 
una gran trinchera en la zona de interés de una manera rápida. Posteriormente, se utilizan 
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corrientes más bajas (≈ 500 pA) para poder pulir la zona de estudio proporcionando una 
superficie plana y de alta calidad para su posterior visualización mediante el microscopio 
electrónico.  
Para reconstruir la microestructura de las indentaciones en 3D, se realizan una serie de 
secciones transversales (≈ 500 ó 600 imágenes) por FIB. Este programa crea 
automáticamente una serie de cortes FIB con espaciado regular de unos 20 nm y recoge 
imágenes de cada uno de los cortes. Dicho proceso puede durar hasta 8 horas dependiendo 
del área de estudio. 
Para el procesado de datos, reconstrucción y su posterior renderizado se utiliza el programa 
Avizo 8.0. Para la reconstrucción, las imágenes primero deben ser alineadas ya que existe 
una deriva en cada imagen además de que al realizarse el FIB con una inclinación 
determinada cada sección transversal puede haberse movido. Después de esto se 
selecciona el volumen de imágenes que nos aportan información y descartamos el resto, el 
número de imágenes se reduce a 165 en la tomografía de indentaciones a 200nm de 
profundidad y a 595 en la indentación de 1000nm de profundidad.  
Posteriormente, se procede al tratamiento de las imágenes pudiendo modificar el contraste, 
ruido, brillo etc de las imágenes mediante el software. Se pueden realizar y reconstruir 
secciones transversales en direcciones arbitrarias. La renderización en tres dimensiones 
puede facilitar la visualización de la estructura real que existe debajo de la superficie de 
interés. En particular la reconstrucción de los planos horizontales a diferentes profundidades 
nos da una imagen clara de los micromecanismos de fractura, así como el campo plástico 
de deformación provocado durante el proceso de indentación. 
Sin embargo, el principal problema asociado a esta técnica es la Deriva, donde la imagen 
realizada se desplaza hacia una dirección determinada para minimizar el error se realizan 
unas muescas lineales (ver Figura 3.14) en la superficie después de recubrir con platino para 
tener una referencia y poder alinear las imágenes obtenidas y determinar el grosor de capa 
eliminado, de esta forma se puede corregir fácilmente la deriva propia de proceso. 
.  
Figura 3.14 Imagen SEM de preparación de la zona a estudiar mediante tomografía FIB. Previa realización de 
trincheras y muescas de control de Deriva.  
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3.6. Pulido secuencial. 
Para hacer el pulido secuencial primero se debe determinar la velocidad de pulido para el 
material de estudio. Para ello, se han realizado cuatro indentaciones Vickers de referencia 
(en todos los lados de la matriz de indentaciones), con el propósito de corroborar que la 
velocidad de pulido es homogénea a lo largo de la zona de estudio. Mediante el pulido 
secuencial se intenta reconstruir mediante AFM una huella residual de indentación, así como 
controlar el pulido secuencial y estudiar el comportamiento del material sin enmascarar los 
mecanismos de fractura activados durante el proceso de indentación tales como las 
microgrietas como se muestra en la Figura 3.15. 
 
Figura 3.15 esquema disposición indentaciones de control Vickers 
Por esta razón se ha realizado un pulido manual utilizando sílica coloidal y una velocidad 
constante de pulido de 70 rpm. Posteriormente, se ha limpiado la superficie de la probeta a 
observar mediante AFM con una esponja de alcohol poli vinílico (PVA) impregnada con una 
disolución (50:50) de TRITON al 99% con el objetivo de eliminar las partículas de sílica 
adheridas durante el proceso de pulido. A continuación se detalla paso a paso el proceso 
secuencial utilizado: 
1.- Montaje de la muestra en un cilindro de acero adhiriéndolo con  cianocrilato 
intentando obtener la máxima planaridad posible. 
2.- Montar el paño de pulido y humedecerlo con agua destilada. 
3.- Impregnar el paño de pulido con sílice coloidal previamente filtrado puesto que 
podría haber cristalizado pequeñas partículas y rayar la superficie de estudio. 
4.- Introducir las condiciones de velocidad de giro (70 rpm). 
5.- Inicio del proceso de pulido. Se debe de controlar el tiempo de pulido, el cual es 
 variable (inicialmente: 30 segundos, etapas intermedias de 1 min, y finales de 10 y 
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20 min.). Durante este proceso de pulido, se va moviendo la muestra haciendo 
ochos e intentamos mantener la misma fuerza aplicada, alrededor de 1 kg/cm2. 
6.- Una vez finalizado el proceso de pulido con sílica coloidal, se pule durante un 
minuto con agua destilada tanto para limpiar la muestra como el disco manteniendo 
el disco en constante movimiento. 
 7.- A continuación, para eliminar los posibles restos de sílice coloidal en la superficie, 
se frota la superficie con una esponja PVA impregnada con la disolución de tritón. 
Frotando y aclarando un mínimo 3 veces para asegurarnos de que no quedan restos 
considerables de sílica coloidal en la superficie pulida. 
8.- Finalmente se seca la superficie con aire a presión. 
3.6.1. Cálculo de la velocidad de pulido 
Para conocer la velocidad de pulido, la cantidad de espesor retirado en cada etapa de 
pulido, se han realizado indentaciones Vickers como referencia al lado de la región de 
interés. Puesto que la forma de la huella es conocida, se puede determinar la profundidad 
mediante la medida de los laterales de la huella. Se determina la longitud de los vértices de 
cada indentación Vickers mediante AFM antes y después de cada etapa de pulido, tal y 
como se observa en la Figura 3.16  
 
Figura 3.16 Imagen de AFM (señal de error) de una huella residual realizada mediante indentación Vickers. 
Para determinar la cantidad de material extraído se ha observado la evolución de la huella 
Vickers residual mediante AFM ver Figura 3.16. Asimismo, en cada etapa de pulido se ha 
medido la variación de longitud de los vértices de la huella mediante el programa WSxM 4.0 
[47],  
   
a) b) c) 
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Figura 3.17 Imagen AFM (señal de error) de una huella Vickers después de diferentes tiempos de pulido. a) 
Huella inicial, b) huella después de 58 min, y c) huella residual después de 108 min. 
Teniendo en cuenta que la forma de la indentación Vickers es conocida, el área de la 
sección perpendicular al indentador viene dado por la siguiente ecuación. 
                  (3.1) 
Donde h es la profundidad de la huella residual de la indentación. Es bien conocido que los 
indentadores Vickers presentan un defecto de punta, teniéndolo en cuenta para la ecuación 
(3.1) se puede re-escribir como: 
            )
          (3.2) 
Donde A es el área proyectada,    es la profundidad residual de la indentación. Además el 
área Proyectada (A) de la indentación Vickers se puede determinar también mediante la 
observación directa de la huella. Por consiguiente, el área proyectada se puede re-escribir 
como: 
               (3.3) 
donde   es la longitud lateral de la huella. Combinando las ecuaciones(3.2) y(3.3) el espesor 
∆  de la capa eliminada entre dos pulidos sucesivos puede ser expresado mediante la 
siguiente ecuación: 
∆            √
  
    
  √
  
    
  
     
√    
     (3.4) 
Donde    y    son las medidas de los laterales de la marca residual de indentación después 
de dos pulidos sucesivos. 
Los sub índices a y b hacen referencia a las dos medidas de los vértices de la huella para 
obtener un valor medio de arista para la huella.  
 
 
 
∆  
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Figura 3.18 Representación de las etapas de pulido para una indentación de control Vickers. 
Una vez determinado el espesor retirado se procede al cálculo de la velocidad de pulido 
mediante la expresión (3.6). 
∆  
     
√    
         (3.5) 
  
∆ 
 
           (3.6)
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4. Resultados 
En este apartado se presentan los resultados de las propiedades mecánicas (dureza y 
módulo de elasticidad) para las indentaciones realizadas a 1000 nm de profundidad máxima 
de indentación. Mediante este estudio, se han determinado las propiedades mecánicas del 
carburo cementado así como se ha observado el campo de deformación plástico inducido 
por un indentador Berkovich. Posteriormente, se pasará a mostrar la anisotropía mecánica 
de los carburos de wolframio a 200 nm de profundidad máxima de indentación, así como 
discutir los principales mecanismos de deformación plástica responsables de dicha 
anisotropía. Finalmente, se ha utilizado un método estadístico sin la necesidad de observar 
las huellas residuales que nos permitirá determinar los valores de dureza para los planos 
principales de deformación en estructuras hexagonales.  
4.1. Propiedades mecánicas del WC-Co 
En este apartado se estudia el comportamiento mecánico (dureza y módulo de elasticidad) 
de nanoindentaciones realizadas a una profundidad máxima de indentación de 1000nm 
mediante el método de Oliver y Pharr. Para ello se han realizado 100 indentaciones 
Berkovich separadas 10 m con el objetivo de evitar el solapamiento de los campos de 
deformación, tanto el elástico como el plástico. Asimismo, se han observado los 
mecanismos de deformación plástico tanto superficial como sub-superficial. Tanto los 
mecanismos de fractura como los de deformación plástico a nivel sub-superficial han sido 
caracterizados mediante tomografía FIB y complementado mediante tomografía AFM a 
partir del pulido secuencial en superficie. 
4.1.1. Mecanismos de deformación 
Las indentaciones realizadas a 1000 nm de profundidad de indentación máxima se han 
observado mediante AFM, previo a la realización de pulido secuencial. Figura 4.1 se 
presenta una imagen de AFM (imagen de error) de una pequeña región de la matriz de 
estudio. Concretamente, se observan 9 indentaciones residuales (izquierda). La imagen de 
la derecha nos muestra una de estas huellas residuales en detalle. En ella se puede 
apreciar una discontinuidad (ver flecha en la Figura 4.1). Dicha discontinuidad puede ser 
atribuida a una posible microfractura en el grano de carburo de wolframio. Asimismo, en esta 
figura se puede apreciar un leve hundimiento en la zona colindante a la indentación. 
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Figura 4.1 Imágenes de error de AFM de una matriz de 9 indentaciones (izquierda) a profundidad de 1000nm y 
detalle de luna de las huellas residuales (derecha). 
Se ha estudiado la deformación plástica inducida por indentaciones realizadas a una 
profundidad de 1000nm mediante AFM. En la Figura 4.1(derecha) se ven leves 
discontinuidades pero a priori no se pueden atribuir a microagrietamiento de los granos de 
carburo de wolframio. En este caso el tamaño de las indentaciones abarca varios granos de 
WC. Asimismo, no se aprecian líneas de dislocaciones en los granos de carburo. Por el 
contrario, cerca de la indentación se puede observar que los granos cerámicos no presentan 
la planaridad que el pulido les otorgaría. Éste efecto podría ser atribuido a que durante el 
proceso de indentación el carburo de wolframio se reacomoda en la matriz metálica de 
cobalto, generando zonas del grano de carburo ligeramente levantadas.  
4.1.2. Pulido secuencial 
Para determinar la velocidad de pulido se realizan imágenes mediante AFM para cada etapa 
de pulido y se calcula mediante el procedimiento y las ecuaciones reportadas en el apartado 
3.6.1. 
En la Figura 4.2 se observa la evolución de una huella Vickers en función del tiempo de 
pulido. Se puede observar que las dimensiones de la huella van disminuyendo lentamente a 
medida que el tiempo de pulido va aumentando. 
5m 
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Figura 4.2 Imágenes 3D mediante AFM de una huella Vickers con diferentes tiempo de pulido. 
La velocidad de pulido se encuentra representada en la Figura 4.3 Tal y como se puede 
observar, inicialmente (tiempos cortos de pulido, inferiores a los 500 s, la velocidad de pulido 
es elevada ya que los carburos de wolframio alrededor de la huella de indentación se 
encuentran ligeramente levantados debido a la deformación inducida por la indentación. 
Para tiempos de pulido superiores a los 500 s, la velocidad de pulido para el carburo de 
wolframio tiende a estabilizarse, dando una velocidad de pulido de unos 5 nm/min. Sin 
embargo, podemos apreciar que la velocidad de pulido va oscilando entre 2.5 y 10 nm/min, 
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debido a: el pulido se realizó de manera manual por lo que la fuerza aplicada no está bien 
controlada a 1 kg/cm2, así como el desgaste del paño de pulido. 
 
Figura 4.3 Representación de la velocidad de pulido. 
 
Figura 4.4 Perfiles realizados mediante AFM de indentación Vickers para control de pulido. 
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A partir de las imágenes de AFM (modo topografía), se realizan diferentes perfiles en el 
centro de la indentación Vickers para observar de manera detenida la cantidad de material 
retirado mediante el proceso de pulido (ver Figura 4.4). El perfil realizado de la indentación 
Vickers antes de iniciar la secuencia de pulido, muestra un leve apilamiento alrededor de la 
huella residual, debido a la reacomodación de los granos de carburo de wolframio durante el 
proceso de indentación. Además, en esta figura, se aprecia que la capa de material pulido 
entre el tiempo inicial 0s y final 6480s es de unos 400 nm. 
4.1.2.1. Tomografía mediante pulido secuencial 
Una vez determinada la velocidad de pulido se observan un total de nueve indentaciones de 
la matriz de indentaciones Berkovich producidas a 1000 nm de profundidad máxima de 
indentación a diferentes tiempos de pulido, ver Figura 4.5 
Mediante el pulido secuencial se observa que no existen grietas a lo largo de las 
indentaciones Berkovich. Mediante este tipo de pulido se elimina material de la superficie sin 
liberar las tensiones internas propias del proceso de sinterización del material así como la 
deformación plástica producidas por el proceso indentación. Se llega a la conclusión que las 
grietas observadas mediante otras técnicas como la tomografía FIB podrían estar debidas a 
la relajación de tensiones del material producidas por la eliminación de material de forma 
transversal. No se ha continuado el pulido hasta la eliminación total de la huella puesto que 
las grietas generadas en este proceso se suelen observar alrededor de la huella. Por 
consiguiente, el pulido total hasta la eliminación de la huella residual era irrelevante ya que 
no nos habría proporcionado más información. 
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Figura 4.5 Matriz indentaciones Berkovich a 1000nm de profundidad a diferentes tiempos de pulido. 
En la Figura 4.6 se observa en detalle la primera indentación. Alrededor de la huella residual 
de indentación, no se aprecian micromecanismos de fractura a lo largo del proceso de 
pulido. Asimismo, se puede apreciar que la geometría de los carburos de wolframio van 
cambiando a lo largo de dicha secuencia de pulido. También se puede observar un ligero 
efecto de redondeo en la interfase WC/Co, debido a la que la dureza para cada una de las 
fases es muy distinta.  
 
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 83 
 
 
Figura 4.6 Detalle primera indentación Berkovich a diferentes tiempos de pulido. 
4.1.3. Dureza y módulo elástico 
La Figura 4.7, nos muestra la evolución de la dureza y del módulo de elasticidad obtenido 
mediante ensayos de nanoindentación realizados a 1000 nm de profundidad máxima de 
indentación. La Figura 4.7 a) nos muestra la tendencia de la dureza a medida que el 
indentador penetra dentro de la matriz de carburo cementado-cobalto. Durante los primeros 
nanómetros de contacto, se aprecia un valor elevado de dureza, el cual tiende a 
estabilizarse a profundidades de indentación de alrededor de los 500 nm, dando un valor 
promedio de dureza de unos 18 GPa. Estos valores de dureza están en concordancia con 
los valores reportados]. Por lo que hace referencia a la evolución del módulo de elasticidad 
(La Figura 4.7 b), este parámetro no tiende a estabilizarse; este fenómeno se atribuye a que 
el campo de deformación elástico va interactuando con los granos de carburo de wolframio 
así como con la matriz de cobalto, sin llegar a estabilizarse. Sin embargo, en esta figura se 
puede apreciar la existencia de una zona estable (≈ 500 GPa) a profundidades de 
indentación comprendidas entre los 50 y 100 nm. Este valor de módulo de elasticidad se 
podría atribuir a que a pequeñas profundidades de indentación, el campo de deformación 
elástico puede estar confinado en el interior de un grano de carburo de wolframio, llegando a 
aislar el valor del módulo de elasticidad, Sin embargo a profundidades de penetración 
superiores, el campo de deformación elástico interactúa con los diferentes granos de 
carburo de wolframio y con la matriz metálica, produciendo una reducción constante del 
módulo de elasticidad a medida que la profundidad de indentación va en aumento. 
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Figura 4.7 Evolución de la dureza a) y del módulo de elasticidad b) en función de la profundidad 
máxima de indentación. 
4.1.4. Tomografía FIB 
Se realiza una tomografía FIB para una indentación a 1000 nm de profundidad con el 
objetivo de estudiar los mecanismos de deformación, así como los micromecanismos de 
fractura alrededor de la huella de indentación. Para ello se han realizado 595 cortes 
secuenciales separados 20 nm. 
a) 
b) 
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Figura 4.8 Imágenes de reconstrucción de tomografía FIB de indentación a 1000nm profundidad. En verde, 
huella de indentación; azul, campo de deformación y rojo, grietas generadas por indentación. a) 
representación de huella, campo de deformación y grietas b) huella y campo de deformación. 
A través de las imágenes SEM, se puede observar que los carburos de wolframio alrededor 
de la huella residual presentan un efecto de apilamiento debido al ligero desplazamiento de 
los granos durante el proceso de indentación. Además, se aprecia que alrededor de la 
huella residual, la matriz metálica de cobalto, existen líneas desordenadas debidas al campo 
de deformación inducido durante el proceso de indentación. Estas líneas desordenadas son 
marañas de dislocaciones, debido al campo de tensiones así como al movimiento del grano 
de carburo de wolframio. Finalmente, se puede apreciar microagrietamiento alrededor de la 
huella residual. Este fenómeno no es debido al proceso de indentación tal y como se ha 
observado mediante la tomografía realizada mediante el pulido secuencial y AFM, sino que 
a) 
b) 
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es debido a que el material se encuentra constreñido y que debido al liberación de material 
mediante tomografía FIB, el material libera tensiones y se microgrieta. 
La combinación de ambas técnicas tomográficas nos proporciona información muy valiosa y 
complementaria por lo que hace referencia a los diferentes micromecanismos de fractura y 
deformación plástica.  
4.2. Propiedades mecánicas de los granos de carburo de 
wolframio 
En este apartado se estudian los mecanismos de deformación plástica así como las 
propiedades mecánicas del carburo de wolframio mediante ensayos de nanoindentación 
realizados a 200nm de profundidad máxima de indentación.  
4.2.1. Mecanismos de deformación plástica 
Inicialmente la región de estudio ha sido observada mediante EBSD para conocer la 
orientación cristalográfica antes de los ensayos de indentación. Las huellas residuales han 
sido observadas mediante AFM y FE-SEM para observar los diferentes micromecanismos 
de fractura y deformación generados durante el proceso de indentación. 
La Figura 4.9muestra cuatro huellas residuales de indentación realizadas a 200 nm de 
profundidad máxima de indentación mediante AFM (imagen error (a) e imagen de topografía 
(b)) realizadas en el centro de granos de carburo de wolframio, así como en la interfase 
carburo/cobalto. Tal como se puede apreciar para una de las indentaciones que se 
muestran en la Figura 4.9 (confinada dentro del círculo), la imagen de error (figura a) nos 
muestra un posible agrietamiento alrededor de la indentación, mientras que en la imagen de 
topografía (b),se produce un leve levantamiento desplazamiento y rotación del carburo 
indentado debido a que la indentación se ha realizado en el mismo límite de grano 
provocando una reacomodación de los granos de carburo de wolframio. Éste efecto se 
produce debido a que el carburo se acomoda deformado la matriz metálica de cobalto. 
  
 1.00 µm
 0.00 µm
a) b) 
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Figura 4.9 Imagen de AFM de cuatro indentaciones realizadas a 200 nm de profundidad máxima de indentación 
(a) Imagen de error y (b) imagen de topografía. Se observa como en la primera indentación existe un 
movimiento de los granos debido a que la matriz es dúctil permitiendo un pequeño desplazamiento 
de los granos adyacentes. 
Por otra parte si la huella residual cae en la matriz metálica de cobalto, se puede apreciar un 
leve apilamiento alrededor de la huella residual. Éste mecanismos es común en materiales 
relativamente dúctiles con altas deformaciones plásticas y poca zona de deformación 
elástica. También, se puede apreciar en la Figura 4.10 que los granos de carburo de 
wolframio han sido deformados. En ellos se pueden apreciar tres líneas de deslizamiento 
(indicadas con flechas). Las cuales corresponden a la emergencia en superficie de las 
dislocaciones del plano basal. Asimismo debido a que la orientación cristalina de los dos 
carburos de wolframio de interés no es el mismo, se aprecia en la imagen de error de AFM 
que las líneas de deslizamiento no siguen la misma dirección de emergencia.  
  
Figura 4.10 Imagen de error (AFM) de una indentación realizada en la matriz metálica de cobalto. Se puede 
apreciar el efecto de apilamiento del material metálico alrededor de la indentación, así como 
diferentes líneas de deslizamiento activadas en los granos de carburo de wolframio. 
En la siguiente Figura 4.11 se observa mapa de AFM de la zona estudiada antes y después 
de realizar la matriz de indentaciones a 200 nm. Se muestra como las diferentes 
indentaciones caen aleatoriamente en centros de grano, interfase y ligante y su diferente 
comportamiento. 
  
5m
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Figura 4.11 Zona estudiada por AFM antes y después de realizar las indentaciones a una profundidad máxima 
de 200nm. 
La Figura 4.12muestra una zona observada por FE-SEM antes(izquierda) y después 
(derecha) de realizar las huellas residuales a 200 nm de profundidad máxima de 
indentación. Esta zona de observación por FE-SEM, corresponde a la misma zona 
observada por AFM y representada en la Figura 4.11. 
  
Figura 4.12 Imagen FE-SEM de zona estudiada antes y después de indentar a una profundidad máxima de 
200nm. 
En la Figura 4.13, se pueden observar en detalle dos indentaciones, una de ellas realizada 
en la interfase carburo/cobalto (izquierda) y la otra en el centro de una grano de carburo de 
wolframio (derecha). La Figura 4.13 (izquierda) muestra diferentes grietas radiales en el 
interior de la huella residual, por el contrario la indentación realizada en el centro del grano 
de carburo presenta líneas de dislocación en dos direcciones preferenciales formando un 
ángulo de aproximadamente 60º lo que nos lleva a pensar que además de existir líneas de 
deslizamiento por el plano basal (plano de mínima energía), también se activan otros planos 
de deslizamiento tales como el piramidal. Tal como propuso Greenwood [53] y Armstrong 
[54]  
   
5m 
1m 
5m 
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Figura 4.13 Detalle imagen FE-SEM con diferentes sistemas de deslizamiento de huellas residuales realizadas 
a 200nm de profundidad máxima. Huella residual en la interfase (izquierda) y huella residual en el 
centro de un grano de carburo de wolframio (derecha). 
La Figura 4.14 muestra el mapa IPF mediante EBSD de las indentaciones mostradas 
anteriormente, se observa como la orientación de ambas es similar corresponde a una 
orientación intermedia entre el plano basal y prismático. 
  
Figura 4.14 Detalle imagen de EBSD de la zona mostrada en la Figura 4.13, Mapa IPF 
En Figura 4.15se puede observar una imagen de AFM de una huella residual (izquierda) así 
como el mapa de orientaciones obtenidos mediante EBSD (derecha). La línea discontinua 
denota el límite de grano de carburo de wolframio de interés. En este caso, la orientación 
cristalina del grano de estudio corresponde con una orientación prismática, tal como nos 
muestra la Figura 4.15(derecha). Tal como nos muestra la imagen de error (Figura 
4.15(derecha)), las líneas de deslizamiento activadas durante los ensayos de indentación 
corresponden con la emergencia de las líneas de deslizamiento del plano de base  
 
Figura 4.15 imagen AFM ide una indentación realizada a 200nm (izquierda) e mapa de orientación cristalina del 
grano de estudio obtenido por EBSD (derecha). 
  
1m 
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4.2.2. Método estadístico 
Con el objetivo de obtener una distribución representativa de las propiedades mecánicas en 
una muestra heterogénea de WC-Co se realiza un estudio estadístico de las propiedades de 
dureza. 
Una vez obtenidos los datos de dureza y módulo para la matriz de 1400 indentaciones, se 
trataron los datos mediante el método explicado en el apartado 2.4.4 . La Figura 4.16 nos 
muestra la representación de la función de distribución acumulada en función de la dureza 
obtenida mediante los ensayos de indentación. 
 
Figura 4.16 gráfica CDF para indentaciones a 200nm de profundidad y ajuste. 
Los puntos experimentales, fueron ajustados a 4 Gaussianas, una correspondiente a la 
matriz metálica de cobalto, y tres correspondientes a los granos de carburo de wolframio 
dependiendo del plano cristalino de estudio (plano basal, piramidal y prismático). Los puntos 
experimentales fueron ajustados mediante la ecuación (4.1), la cual es una leve modificación 
de la ecuación (2.17): 
    
 
 
   (     (
     
   √ 
))  
 
 
   (     (
     
        √ 
))
 
 
 
   (     (
     
             √ 
))  
 
 
   (     (
     
            √ 
)) 
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
-0,2
0,0
0,2
0,4
0,6
0,8
1,0
1,2
 
 
C
D
F
Hardness (GPa)
 Puntos experimentales
 Ajuste
Efecto de la orientación cristalina en la dureza del carburo de wolframio Pág. 91 
 
 
Figura 4.17 Simulación de los parámetros de ajuste a cuatro diferentes curvas Gaussianas correspondientes a 
las siguientes fases: Co, WCbasal, WCpiramidal y WCprismático. 
El histograma de dureza con un ancho de histograma de 500MPa determinado por las 1400 
indentaciones, presenta 4 picos diferentes centrados en 11,6 ± 0,2 GPa, 16,4 ± 0,3 GPa, 
22,2± 0,3 GPa and 27,2 ± 0,7 GPa. El pico principal a 27,2 ± 0,7 GPa es atribuido al plano 
basal. Este valor está de acuerdo con los resultados obtenidos por nanoindentación 
utilizando un indentador Berkovich en materiales WC-Co [32,8] o por el método estadístico 
[36] en recubrimientos de WC-Co por plasma. El Pico 22,2± 0,3 GPa está atribuido a los 
planos primaticos .Además, el pico a 16,4 ± 0,3 GPa está relacionado al plano piramidal. Y 
para terminar, el pico a 11,6 ± 0,2 GPa corresponde a la fase matriz de cobalto. 
Estos valores se ajustan correctamente con los datos obtenidos. Además los valores de 
dureza para los planos prismáticos están de acuerdo con los valores reportados en la 
literatura [55] Los resultados obtenidos utilizando el método estadístico están resumidos en 
la Tabla 10. Por lo que podemos concluir que los valores de dureza para cada fase y 
orientación obtenidos por método estadístico son los siguientes: 
Tabla 10 Propiedades de dureza para cada fase obtenida mediante el método estadístico.  
 
Co WCplano de base WCpiramidal Prismático 
H (GPa) 11,6 ± 0,2 27,2 ± 0,7 16,4 ± 0,3 22,2 ± 0,3 
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4.3. Anisotropía mecánica 
Tal como se resumió en el apartado del estado del arte (2.5.3), los granos de carburo de 
wolframio son altamente anisotrópicos. En este apartado se estudiará la relación entre los 
valores de dureza determinados a 200 nm de profundidad de indentación y la orientación 
cristalina obtenida por EBSD.  
Inicialmente, se determina la orientación local cristalina de dos zonas de manera cualitativa 
mediante EBSD tal y como se muestra en la Figura 4.18. La imagen de EBSD en dicha 
figura nos muestra que los granos de carburo de wolframio es altamente anisotrópico, ya 
que los nos encontramos granos cercanos al plano basal (color rojo), cercanos al plano 
prismático (verdes y/o azules) y cercanos al plano piramidal (colores intermedios). Por 
consiguiente, ya que la microestructura de este material es altamente anisotrópica, cabe 
esperar que los valores de dureza dependan de la orientación cristalina. Para el estudio de 
la evolución de la dureza en función de la orientación cristalina, se han seleccionado 17 
granos de carburo de wolframio, que nos permitirán tener una alta gama de valores en todas 
las direcciones cristalográficas posibles, desde granos en el plano basal así como granos en 
planos piramidales y/o prismáticos.  
 
Figura 4.18 Imagen de EBSD de orientación de las zonas de interés. 
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4.3.1. Durezas. 
En la Tabla 11, se puede observar los granos de estudio (ver Figura 4.18) así como sus 
índices de Miller determinados directamente mediante el software informático de EBSD 
(Channel 5). Asimismo, se puede observar los valores de dureza y módulo de elasticidad 
mediante la técnica de nanoindentación a 200 nm de profundidad máxima de indentación.  
Tabla 11 Durezas y módulo de elasticidad obtenidos mediante indentación a profundidad de 200nm de 
diferentes orientaciones cristalinas con sus correspondientes (hkli). 
Grano (hkli) H (GPa) E (GPa) 
1 0001 31,5 659 
2  ̅        22,876 539 
3  7̅̅̅̅   ̅     ̅ 25,491 524,379 
4   ̅̅̅̅    ̅̅̅̅    ̅̅̅̅    21,917 453,082 
5  ̅       ̅̅̅̅   24,278 594,141 
6 7̅    ̅    31,064 610,277 
7   ̅̅̅̅    ̅̅̅̅       24,231 597,203 
8   ̅̅̅̅    ̅̅̅̅    ̅̅̅̅    ̅̅̅̅  23,982 986,125 
9  ̅    ̅    30,088 794,253 
10    ̅  ̅    25,471 487,129 
11      ̅̅̅̅    7  26,186 592,108 
12  ̅    ̅    27,631 550,214 
13      ̅ 7   25,182 522,265 
14  ̅         27,879 471,601 
15   ̅̅̅̅    ̅̅̅̅       ̅̅̅̅  26,325 582,629 
16   7   ̅̅̅̅   7 25.117 492,794 
17 0001 32,3 662 
Se puede ver que la dureza varía entre los valores de 21,9 y 31,5 GPa. Estos valores 
concuerdan con la literatura [13]. Bonache y col. [32] reportaron valores de dureza en 
cristales de WC con valores similares a los observados en este proyecto, con valores de 
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entre 25 y 55 GPa. Sin embargo en su trabajo se obtuvieron propiedades mecánicas 
mayores para planos cercanos a los planos prismáticos en comparación con los planos 
basales. 
Para determinar si existe una relación de las propiedades de dureza y módulo en función de 
la orientación se ha graficado los valores en función del ángulo de desorientación relativo a 
el plano basal paralelo a la superficie. Para determinar este ángulo se ha utilizado la 
siguiente expresión, 
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Donde corresponde al ángulo entre el plano basal (0001) y la superficie de estudio con un 
determinado índice de Miller (hkil), los parámetros de red c y a para los granos de WC son 
0,2906 y 0,2837 nm respetivamente. El subíndice 1 y 2 están relacionados con los índices 
de Miller y basal respectivamente.  
 
Figura 4.19 Representación de la dureza en función del ángulo 0001  
en la Figura 4.19 se puede observar los valores de dureza en función de 0001, determinado 
mediante la ecuación (4.1). Los valores de dureza en la parte izquierda (0001 = 0º) y en la 
parte derecha (0001 = 90º) corresponde cuando el plano basalse encuentra paralelo y 
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perpendicular a la superficie de estudio, respectivamente. Los valores de dureza verdadera 
para los planos cercanos al plano basal (paralelos a la superficie) son ligerametne más 
duros que los cercanos al plano prismático(perpendicular a la superficie) .El plano basal 
presenta valores cercanos a 31,5 GPa, sin embargo los planos, prismáticos       ̅  ) y 
    ̅  ̅  ) el valor de la dureza son 22,2 GPa. Esta tendencia está de acuerdo con los 
estudios previos realizados por Roebuck et al [37] utilizando indentación Vickers. En este 
proyecto final de carrera se ha encontrado que los granos de carburo de wolframio son 
altamente anisotrópicos, presentando una dureza decreciente entre los granos que están 
orientados paralelos a la superficie (cercanos al plano basa) y aquellos granos que están 
orientados a menor o igual a los 22º. Sin embargo, cuando los granos se encuentran con 
una desorientación relativa al plano basal superior a los 22º, el valor de dureza tiende a 
estabilizarse presentando un valor de aproximado de 25 GPa. 
En la figura anterior, también podemos observar que las indentaciones 2 y 4 presentan unos 
valores mucho más bajos debido a que la indentación en el grano 2 coincide con la creación 
de una microgrietas situada debajo de la indentación por lo que el valor de la dureza se ve 
disminuido y la indentación en el grano 4, se ha realizado en la interfase carburo/cobalto, 
viéndose modificado el valor de dureza. 
 
Figura 4.20 Evolución de la dureza y del módulo de elasticidad en función de la profundidad máxima de 
indentación. 
En la Figura 4.20 observamos la dureza en función de la profundidad de indentación con una 
penetración máxima de 200nm. Se puede apreciar como para profundidades mayores de 
50nm las propiedades mecánicas para el plano basal así como para el prismático de 1er 
orden se mantienen constantes. Los valores de dureza para el plano basal y prismático son 
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de 31,5 y 23,8GPa respectivamente. Esta tendencia muestra que el plano basal es más 
duro que el plano prismático, lo cual concuerda satisfactoriamente con lo reportado para los 
granos de WC con orientaciones cristalinas similares en la literatura. [13] Por lo que hace 
referencia al valor de dureza para el plano prismático de segundo orden, el valor de dureza 
empieza a descender a una profundidad de indentación de alrededor de unos 140 – 160 nm, 
esta reducción se debe a la generación de una microgrieta durante el proceso de 
indentación (Figura 4.23, en la sección 4.3.2). Dicha microgrieta produce una disipación del 
campo de deformación plástico durante el proceso de indentación, produciendo la reducción 
de la dureza. 
Además el módulo elástico para el plano basal y plano prismático de 1er orden son de 
alrededor 678 y 489 GPa respectivamente. El módulo elástico obtenido en este proyecto 
para los granos cercanos al plano basal (0001) son del mismo orden que los reportados en 
la literatura [42,8]. Sin embargo el módulo elástico para el grano ligeramente desorientado 
en el plano (    ̅ ) es menor a los reportados para orientaciones cristalinas parecidas. Este 
efecto sugiere que el tamaño de grano no es suficientemente grande para confinar el campo 
de deformación elástica así como, los resultados indican que las propiedades mecánicas 
están fuertemente influenciadas por la orientación cristalina. Para el plano prismático de 2º 
orden las propiedades alrededor de los 140-160 nm de penetración empiezan a descender 
por la activación de microgrietas cercanas a la huella de indentación. Figura 4.19 
En la Figura 4.21 observamos las curvas de carga y descarga en tres orientaciones 
cristalográficas diferentes (plano basal con 6º de desorientación, cercano a la orientación 
primatica de 1er y 2º orden) bajo una profundidad máxima de 200nm. Las flechas presentes 
en la curva para el plano prismático de 1er orden hacen referencia a pequeñas 
discontinuidades (pop-ins) generadas durante el proceso de indentación. Cabe destacar, 
que las curvas P-h para el plano prismático de 1er y 2º orden han sido desplazadas 25 y 50 
nm del punto de contacto, para facilitar la visualización de pequeñas discontinuidades en la 
curva de carga. Estas discontinuidades pueden estar asociadas a los micromecanismos de 
deformación plástica activados bajo campos de tensiones complejas. Se puede apreciar que 
la densidad de pop-ins en el plano prismático de 1er orden es mayor que en el plano basa o 
prismático de 2º orden, indicando una facilidad para la activación de diferentes mecanismos 
de deformación, tales como la emergencia de las líneas de deslizamiento en la superficie de 
estudio. Además, la curva de carga para el plano prismático de 2º orden (   ̅ ̅  ) presenta 
un cambio de tendencia en la curva a una profundidad de indentación 210 – 220 nm, esto 
puede ser atribuido a posibles microgrietas generadas durante el proceso de indentación 
(Figura 4.19). Las curvas de carga-descarga nos proporcionan información sobre la dureza y 
módulo de elasticidad de una manera cualitativa para cada orientación representada en la 
Figura 4.21. Para una misma profundidad de indentación, el grano de carburo de wolframio 
que necesite una mayor carga, será la orientación cristalina presente una mayor dureza. Por 
lo tanto, el plano basal es el grano que presenta unos valores mayores. El módulo elástico 
está relacionado con el tramo lineal de la pendiente en la curva de descarga. Se observa 
dos posibles tendencias diferenciadas una para el plano basal y otra para los planos 
prismáticos, los cuales presentan la misma curva de descarga; siendo el plano basal más 
pronunciado que en los planos prismáticos. 
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Figura 4.21 Representación gráfica de la carga aplicada en función de la profundidad de penetración para tres 
orientaciones cristalinas.  
4.3.2. Tomografía. 
Se ha realizado tomografía FIB de la huella residual realizada a 200 nm de profundidad para 
3 orientaciones cristalinas diferentes. El principal objetivo es poder observar si el tamaño de 
la huella con relación al espesor del carburo de wolframio es suficiente pequeña estar 
seguros que el campo de deformación plástico ha sido confinado en el interior del grano de 
carburo durante el ensayo de indentación. 
Se realizaron 3 tomografías FIB en diferentes orientaciones cristalinas con el objetivo de 
poder observar posibles micromecanismos activados durante el proceso de indentación así 
como asegurarnos que el tamaño de indentación residual es lo suficientemente pequeña en 
comparación con la del carburo de estudio para que el campo de deformación plástico haya 
sido confinado en el interior del carburo durante el proceso de indentación. En ellas se 
puede ver que el campo de deformación que es aproximadamente 10 veces el valor de la 
profundidad de indentación, h, está dentro del volumen de grano. También se puede 
apreciar que el cobalto colindante no se ve afectado por el campo de deformación y se 
mantiene homogéneo, en esta región no se ven marañas de dislocaciones ni maclas por lo 
que podemos decir que los valores de dureza reportados en la Tabla 11 en la Figura 4.22, 
corresponden a las diferentes orientaciones cristalinas. 
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Figura 4.22 Imagen SEM de la sección donde se ha realizado la tomografía FIB para tres orientaciones 
cristalinas. 
De estas tomografías se puede apreciar como la profundidad de indentación es del orden de 
unos 130 nm, siendo más de 10 veces menor al tamaño de los granos. En otras palabras la 
deformación plástica inducida por la indentación esta confinada dentro del grano de WC. Por 
lo tanto los valores de dureza corresponden con la dureza verdadera para cada orientación 
cristalográfica. En la Figura 4.22 se observa para la indentación realizada en el grano 2 una 
microgrieta. 
Tal y como se muestra en la Figura 4.23, la microgrieta cercana a la indentación presenta 
una geometría un tanto extraña. Puesto que se observa previa realización de la tomografía 
no se podría atribuir a la relajación de tensiones provocada por la eliminación de material y 
como se ha observado en la sección 3.5.1. Al reconstruir la tomografía observamos como la 
forma del grano es un poco atípica y podríamos pensar que son dos granos con la misma 
orientación cristalina embebidos uno con otro y que la grieta se forma en el límite de grano. 
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Figura 4.23 Imagen tomografía 200nm 
 
4.3.3. Sección transversal. 
Para corroborar que el campo de deformación inducido por el indentador se encontraba 
confinado dentro del carburo de wolframio de estudio, se han realizado secciones 
transversales en el centro de la indentación y de esta manera corroborar que el campo de 
deforma plástico se encuentra dentro del volumen del grano de estudio, tal y como se 
muestra en la Figura 4.24. 
La Figura 4.24, nos muestra la huella residual observada por FE-SEM, la sección transversal 
en el centro de la huella residual así como el número de grano indentado. Tal y como se 
puede observar en las secciones transversales mediante FIB, el tamaño de los carburos de 
estudio es como mínimo 10 veces mayor que la profundidad residual de la huella. Por 
consiguiente, se puede considerar que el campo de deformación plástico se encontraba 
confinado dentro del grano de estudio y los valores de dureza reportados en la Tabla 11y en 
la Figura 4.19 no se encuentran modificados por los granos de carburo y matriz metálica 
colindante. 
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Figura 4.24 Imágenes SEM de indentaciones a)izquierda: grano 10 con una desorientación de 53,4º respecto al 
plano basal paralelo a la superficie, derecha sección transversal de grano 10 b) izquierda grano 11 
con una desorientación de 84,6º; izquierda, sección transversal. 
4.3.4. Mecanismos de deformación plástica. 
La deformación plástica (en términos de líneas de deslizamiento) inducida mediante los 
ensayos de indentación en superficie, se pueden apreciar alrededor de varias indentaciones. 
La Figura 4.25, nos muestra una región indentada observada mediante AFM. En ella 
aparecen 4 indentaciones. Las líneas blancas dibujadas en el interior de dos granos de 
carburo de wolframio corresponden a las trazas de las dislocaciones del plano de base. La 
línea discontinua corresponde a un perfil que se ha realizado de la región donde se 
encuentran las líneas de deslizamiento. Este perfil, nos muestra que la altura de los 
escalones, son del rango de unos pocos nanómetros, 0,6 nm. Además, los mecanismos de 
deformación activados en este mismo grano, nos muestra dos sistemas diferentes de 
deformación plástica activados a la vez, las cuales prueban que han sido activados varios 
sistemas de deslizamiento. Por lo tanto en este caso, el deslizamiento de dislocaciones no 
está  restringido. Esta observación está en concordancia con varios trabajos publicados 
[56,53,57] donde todos ellos sugieren que las direcciones más comunes de deslizamiento 
son: (0001) y    ̅10); siendo estas las direcciones de mayor empaquetamiento atómico. Sin 
embargo esta dislocación    ̅10); no puede aportar los cinco sistemas de deslizamiento 
independientes necesarios para la ductilidad policristalina, posiblemente el cobalto 
proporcione el grado de libertad extra de acuerdo con las publicaciones de Greenwood et al 
[53]y Armstrong [54]. Además Luyckx [58]  encontraron mediante microscopia electrónica de 
transmisión una nueva dirección de deslizamiento    ̅13).  
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Figura 4.25 Imagen AFM (modo señal error) correspondiente a una pequeña región de la matriz de indentaciones 
realizada con profundidad de indentación 200nm (izquierda). Perfil  de una región deformada 
(derecha). 
El perfil realizado en la zona deformada, nos muestra que uno de los escalones corresponde 
a una altura aproximada de 0,6nm. Teniendo en cuenta que el parámetro de red (c) para el 
carburo de wolframio es de 0,29 nm, esta altura corresponde con la emergencia en 
superficie de 2 dislocaciones. 
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5. Conclusiones 
Los granos de WC son altamente anisotrópicos presentando un mayor valor de dureza para 
los granos con una orientación en el plano basal.  
Cuando la desorientación relativa es superior a los 20, el valor de dureza tiende a 
estabilizarse, presentando unos valores de dureza próximo a los 25 GPa.  
Los valores de dureza están relacionados con los diferentes mecanismos de deformación 
plástico activados durante los experimentos de indentación instrumentada. Para los granos 
con una desorientación idéntica al plano basal las dislocaciones no emergen en superficie, 
ya que se mueven paralelamente al plano de compresión. Por el contrario, cuando la 
desorientación relativa se encuentra entre los 0º y los 22,º se presenta un único sistema de 
deformación, el cual corresponde con la activación y emergencia de las dislocaciones del 
plano de base en superficie. Cuando dicha desorientación es superior a los 22º, unicamente 
se activan dos sistemas de deslizamiento 0001 y el   ̅   tal y como se ha observado en las 
imágenes de AFM así como en las de FE-SEM. Cuando el grano presenta desorientaciones 
relativas superiores a los 22º y a la activación de dos sistemas de deformación al mismo 
tiempo, los valores de dureza son menores que los granos con una desorientación cercana 
al plano basal. 
La reconstrucción tomográficas de tres huellas de indentación realizadas en los tres planos 
de deformación principales del WC nos permite observar que el tamaño residual de la huella 
es más de 10 veces inferior al tamaño del carburo. De dicha manera nos aseguramos que el 
campo de deformación plástico generado durante el proceso de indentación se encuentra 
confinado en el interior del grano, permitiendo extraer los valores de dureza en función de la 
orientación cristalina. 
El método estadístico, nos permite determinar los valores de dureza para cada orientación 
cristalina presente en el WC así como la dureza de la matriz metálica, sin necesidad de 
observar las huellas residuales. 
La combinación de tomografía FIB así como AFM, nos permite. Mediante tomografía FIB, se 
ha observado que alrededor de la huella residual de indentación realizada a 1000 nm de 
profundidad presenta micro agrietamiento, por el contrario la tomografía AFM realizada en 
superficie no nos muestra dicho agrietamiento. Por consiguiente, este efecto de 
agrietamiento es generado durante el proceso de tomografía debido a que el material de 
estudio se encuentra constreñido. Ambas técnicas son complementarias, ya que nos 
proporcionan información totalmente diferente y nos permiten entender los mecanismos de 
deformación y fractura en materiales altamente heterogéneos. 
Se ha determinado mediante AFM que la velocidad de pulido del WC/Co es de alrededor de 
5 nm/min.  
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6. Estudio económico 
El coste del proyecto final de carrera se ha calculado a partir de los costes reales de 
mercado. Se han considerado los precios de hora máquina para un departamento dentro de 
la universidad. El coste de personal se ha supuesto en el caso de que se imputara un precio 
al autor del proyecto, se ha considerado también el coste de aprendizaje de utilización de 
maquinaria.  
En Tabla 12 se presenta el presupuesto asociado a la realización de este Proyecto Fin de 
Carrera. El presupuesto incluye los siguientes conceptos: 
 Coste de los procesos experimentales de preparación del carburo de wolframio, 
costes de equipo y material utilizado. 
 Costes de la caracterización superficial del carburo de wolframio así como de las 
huellas residuales. Se incluyen los costes de utilización de los equipos así como las 
horas de trabajo del técnico encargado. Preparación de muestras, la caracterización 
por nanoindentación, FE-SEM, EBSD, FIB, AFM y la reconstrucción mediante el 
software informático AVIZO 8.0. 
 Coste del trabajo realizado por el proyectista tutor y director. 
Se debe tener en cuenta que el material utilizado de carburo de wolframio fue facilitado por 
la empresa Sandvik Hardmaterial. La obtención de artículos científicos por la suscripción 
que tiene la UPC en las mayores bases de datos científicas. 
Para la preparación de muestras tanto en FE-SEM, EBSD y FIB se han utilizado los stubs 
metálicos, pintura de plata y aire comprimido de alta pureza. 
Para las reconstrucciones además del programa Avizo 8.0 se ha utilizado el ordenador y 
una tablet. 
El proyecto empezó en septiembre de 2013 hasta finales de febrero 2014 con un total de 6 
meses, las horas se han calculado con una carga de trabajo diaria de 8 horas. 
En la Tabla 12 se resume los costes asociados a material y consumibles, utilización de 
máquinas, técnicos y dirección necesarios para la realización del proyecto. 
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Tabla 12 Presupuesto económico realización PFC. 
 Concepto Unidades 
Coste unidad 
(€/unidad) 
Coste (€) 
M
a
te
ri
a
l 
y
 
c
o
n
s
u
m
ib
le
s
 
Material WC-Co - - - 
Adhesivo Loctite 1 0,75 €/u. 0,75 
Resina Polyfast 0,2 50 €/u. 10 
Líquido pulido pasta diamante 0,25L 300 €/L 75 
sílice coloidal 1,25L 30 €/L 37,5 
Paño de pulido 1 200 €/u. 200 
Solución de Tritón 0,5L 10 €/L 5 
disco de corte diamante 1 200 €/u. 200 
punta AFM standard 8 20 €/u. 160 
Subtotal:728,25 € 
u
ti
li
z
a
c
ió
n
 d
e
 
m
á
q
u
in
a
s
 
microscopia óptica 3 h 15 €/h 45 
Pulidora 90 h 10 €/h 900 
Nanoindentación 150 h 40 €/h 6.000 
AFM 460 h 30 €/h 13.800 
SEM 20 h 29,55 €/h 591 
FIB 40 h 108,3 €/h 4.332 
EBSD 5 h 18 €/h 90 
Subtotal:25.758€ 
o
tr
o
s
 
Licencia AVIZO 1 4800 €/u. 4.800 
Formación AFM 1 200 €/u. 200 
Subtotal:5.000€ 
P
e
rs
o
n
a
l 
té
c
n
ic
o
 
Técnico especialista 4 h 42,27 €/h 169,08 
Técnico superior 20 h 83,25 €/h 1.665 
Subtotal:1.834,08€ 
D
ir
e
c
c
ió
n
 y
 r
e
a
li
z
a
c
ió
n
 
Proyectista 1080 h 30 €/h 32.400 
Tutor 150 h 40 €/h 16.000 
Director 50 h 60 €/h 3.000 
Subtotal:41.400 
Total                   74.720,33 € 
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7. Impacto Medioambiental 
En este apartado se pretende evaluar el impacto ambiental derivado de la realización del 
Proyecto Final de Carrera, para ello se realiza un estudio de la energía utilizada y material y 
tratamiento de los residuos generados. 
Se ha comprobado que en la fábrica de origen realizan reciclado de material utilizado así 
como residuos generados por el proceso de fabricación separando el carburo del cobalto y 
utilizado nuevamente con la ventaja de ser un material cerámico y que no pierde 
propiedades al ser reciclado.  
Una buena herramienta para evaluar cualitativamente el impacto ambiental asociado al 
proyecto es la matriz MET. Tabla 13 Mediante esta matriz se consigue tener una perspectiva 
general del aspecto del producto/proceso que causen mayores impactos en el 
medioambiente y así identificar las prioridades en la realización de mejoras en la 
minimización del impacto medioambiental. 
Para esta matriz no se ha tenido en cuenta la producción y distribución ni mantenimiento y 
reparación puesto que no tiene sentido en la influencia medioambiental para la realización 
del proyecto final de carrera ya que no es un producto si no un Knowhow.  
 Se observa como el mayor impacto es el energético derivado de los ensayos puesto que la 
cantidad de material en muestras como en utensilios es muy reducido. También se debe 
observar que los laboratorios disponen de medios para el tratamiento de residuos. En la 
parte de preparación de muestras al realizar el pulido el líquido utilizado es evacuado por 
una tubería donde termina en una máquina equipada con filtros. Éstos permiten filtrar tanto 
las partículas del material como las del líquido de pulido.  
Por lo que podemos concluir que el impacto ambiental derivado de este proyecto es positivo 
puesto que permite conocer con mayor profundidad el material para poder así optimizar la 
cantidad y propiedades del material y así generar menos residuos.  
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Tabla 13 Matriz MET para proyecto final de carrera. 
 Uso de materiales Uso de energía Emisiones tóxicas 
 Material/indicador Energía/indicador Emisión/indicador 
Fabricación de 
materiales 
utilizados 
Muestra WC-Co B 
Energía necesaria 
para la obtención 
de los materiales 
utilizados 
A 
Emisiones 
contaminantes 
derivadas del 
proceso de 
obtención 
M 
Adhesivo Loctite B M B 
Resina Polyfast B M B 
Pasta diamante B A M 
Sílice coloidal B A M 
Tritón B M M 
Agua destilada B M B 
Aire comprimido B M B 
Paño de pulido B M B 
Disco de corte B M B 
Puntas AFM B A M 
Ensayos 
experimentales 
(máquinas 
asociadas a los 
ensayos) 
AFM B 
Energía consumida 
durante el uso de 
máquinas 
A 
Gestión de residuo 
sólidos y líquidos 
B 
FIB B A B 
EBSD B A B 
SEM B A B 
Nanoindentación B M B 
Microscopia 
óptica 
B B B 
Embutidora B B B 
Pulidora B M B 
Gestión de residuo 
Desechos de 
líquidos y gases 
B 
Energía consumida 
para el proceso de 
reciclaje o 
tratamiento  
M 
Emisiones derivada 
de la gestión para 
el tratamiento de 
residuos 
B 
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